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Abstract 



Emulsions comprising water (4.5-99.5 wt.%), oil (0-95 wt.%), active ingredient (0-50 wt.%) and an 
emulsifier (to 100 %) consisting of a specified mixture of fatty alcohols and polyglycosides, are new. 
Emulsions comprise (4.5-99.5 wt.%), oil (0-95 wt.%), active ingredient (0-50 wt.%) and an emulsifier (to 100 
%) (consisting of fatty alcohois (A) and polygiycosides (B)) being either (a) at least 2.5 wt.% or (b) 1-2.5 
wt.% when the oil is selected from vegetable oils (almond, coconut, castor, jojoba, olive, rapeseed, peanut, 
hazelnut, palm, apricot, calophyllum, safflower, avocado, blackcurrant, sunflower, corn, soya, cottonseed, 
alfalfa, barley, grapeseed, pumpkinseed, sesame, rye evening primrose and passionfruit oil's); derivatives 
of these oils, hydrogenated oils, animal oils, synthetic oils, poly- alpha -olefins, lanolin derivatives, 
alkanediols containing 2-10 carbon atoms, aliphatic alcohols containing 12-22 carbon atoms and 0-4 
double bonds, polyethylene glycols, polypropylene glycols, esters of fatty acids containing 2-23 carbon 
atoms and 0-4 double bonds with aliphatic alcohols containing 1-21 carbon atoms and 0-4 double bonds, 
and silicone oils. (A) (30-65 wt.% of the emulsifier) comprises at least one fatty alcohol containing 12-22 
carbon atoms and 0-4 double bonds; and (B) includes polypentosides of formula (I) (66-100 wt.%) and 
polyhexosides of formula (II) (0-34 wt.%) or a polyglycosides of formula (III) comprising pentoses (66-100 
wt.%) and hexoses (0-34 wt.%). R<1>-R<3> = 12-22C aliphatic groups containing 0-4 double bonds; P' = 
arabinose or xylose; H' = hexose; n1, n2 = 1-5; G1-G5 = hexose, arabinose or xylose; a, b, c, d, e = 0 or 1; 
a+b+c+d+e = 1 or more. An Independent claim is also included for an emulsifier comprising polypentosides 
of formula (III) (97-100 wt.%) and polyhexosides of formula (III) (0-3 wt.%), provided that D-xylose makes 
up at least 95 wt.% of the pentose residues. 
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(54) Emulsion stable, son proo&te de prtparatioiru & cet efffet et agent ^mulsfionnant 

(57) Cette 6mulsion comprend e 4,5 k 99,5% d'eau, 
de 0 k 95% d'huile, de 0 k 50% de substance active et 
un agent emulsionnant qui comprend de 30 k 65% d'un 
alcool gras et des polyglycosides de formule (1) : 



R 1 0(P) n1 



(0 



dans laqueile R 1 est un radical aliphatique, sature ou 
insatur6 ayant de 1 k 4 insaturations 6thyl6niques, 
-Iin6aire ou ramif te.-ayant de 12 k 22 atomes de carbone- 
P est le reste d'un pentose choisi parmi I'arabinose et le 
xylose, n1 est compris errtre 1 et 5 ; et des polyhexosi- 
des de formule (II) : 



R 2 0(H), 



( n2 



(II) 



dans laqueile R 2 est un radical aliphatique, sature ou 
insatur6 ayant de U 4 insaturations 6thyleniques, 
Iin6aire ou ramif ie, ayant de 12 k 22 atomes de carbone, 
H est ie reste d'un hexose. n2 est compris entre 1 et 5, 



UJ 
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Description 

[0001] La pr6sente invention concerne des Emulsions parfaitement stables dans le temps preparees k partir d'un 
emulsionnant comprenant au mans un potyglycosides et au moins un alcool gras, un procede pour rendre stables les 

5 Emulsions et un agent emulsionnant. 

[0002] Les Emulsions sont largement produites et utilisees dans I'industrie soit comme materiaux k consommer, 
sort k appliquer sur des surfaces en tant que vecteurs d'agents non solubles dans I'eau. On retrouve des Emulsions en 
cosmetique (laits, crimes, pommades), en cuisine (sauces, crimes), en galenique (pommades, crimes), en peinture 
(peinture sans odeur), dans I'industrie routiere (brtume en Emulsion), en agrochimie (produits phytosanitaires). en 

10 detergence, dans le iarrrinage, la siderurgie et dans la fabrication de depdts divers (imprimerie, adh6sifs ...). 

[0003] En cosmetique et en pharmacie, pour ta conception de produits dhygiene ou de soins, les emulsions cons- 
tituent un moyen efficace pour obtenir la combinaison harmonieuse d'ingredierrts de nature et de proprietes differentes 
en une presentation homogene et facile d'emptoi. Les emulsionnants les plus utilises k ce jour sont les sulfates et les 
sulfonates d'alkyle, les alcools, les acides, les esters gras ethoxyies, les esters gras de sorbitan... 

is [0004] De nombreux composes phytosanitaires sont insolubies dans I'eau et, etant prealablement solubilis6s dans 
un solvant organique, ils pourront §tre emulsionnes dans I'eau au moment de I'application ou de ta formulation par un 
choix approprie d' emulsionnants. 

[0005] C'est dans les presentations liquides de produits phytosanitaires que Ton retrouve le plus d'agents 6mul- 
sionnants. Le concentre emulsionnable qui est la forme la plus courante et encore la plus usttee sur le marche actuel 

20 contient classiquement 250 g/l de pesticides par exemple et 50 g/l d' Emulsion nants. La mise en oeuvre correspond k 
la formation d'une emulsion fine dont la stability doit dtre assume pendant plusieurs heures independammerrt de la 
temperature ou de la durete de I'eau. Les suspensions concentres sont de d6veloppement plus recent et correspon- 
dent a la generation des formulations permettant d'appliquer de irks faibles doses k I'hectare. C'est le cas par exemple 
des emulsions concentrees qui corrtiennent respectivement de 400 k 600 g/l de pesticides et de 50 k 1 00 g/l d'6mul- 

25 sionnants. Contrairement aux deux presentations precedent es, les microemulsions sont des system es thermodynami- 
quement stables, done tres interessarrtes sur le plan du stockage des produits. 

[0006] Les emulsionnants utilises pour le domaine phytosanitaire sont essentiellement. en anioniques. le dodecyl- 
benzenesulfonate de calcium, les alkylarylsulfonates d'amines, les phosphates esters d'alcool gras ethoxyies ou d'alk- 
ylphenois ethoxyies. En non ioniques, les plus utilises sont les alkylphenols ethoxyies, les alcools et acides gras 
30 ethoxyies. 

[0007] La preparation des emulsions au moyen des compositions contenant des polyglycosides et au moins un 
alcool gras estdesormais bien connue (WO 92/06778, WO 96/37285, WO 95/13863, WO 98/47610, WO 97/18033, DE 
196 07 977). 

[0008] Ces tensioactif s. emulsionnants, peuvent se presenter sous la forme de compositions k base d'alcools gras 
35 et de polyglycosides qui presenters I'avantage d'etre "auto-emuisionnable". On entend par "auto-emulsionnable" une 
composition qui permet d'obtenir une emulsion par simple melange sous agitation moderee avec une phase aqueuse. 
[0009] Cependant, il a ete constate, notamment dans EP 0628305. que ('utilisation de telles compositions 6mul- 
sionnantes. ne permettait pas toujours d'obtenir des emulsions suff isamment stables dans le temps. 
[001 0] La demanderesse a egaiement constate que ('utilisation de compositions emulsionnantes de I art anterieur 
40 ne permettait pas d'obtenir toujours des emulsions stables en presence d'huiles de silicones. Ces huiles sont cepen- 
dant interessantes, puisqu'elles permettent d'obtenir des emulsions au toucher agreable, presentant une bonne pene- 
tration et generalement resistantes k I'eau. 

[001 1] II est alors propose, dans la presente invention, ('utilisation d'agents emulsionnants k base de polyglycosi- 
des et d'alcools gras, permettant I'obtention d'emulsions stables (e'est-^-dire ne presentant pas de dephasage apres 
45 trois mots de vieillissement k 45° C) meme en utilisant moins de 5 % en poids par rapport au poids total de i'emuteion 
de tels agents emulsionnants et meme en presence d'huiies silicones. 

[0012] La bonne stabilite des emulsions a pu etre obtenue grace k ('utilisation d'agent emulsionnants k base 
d'alcool gras et de polyglycosides contenant des polypentosides, choisis parmi les polyarabinosides et les polyxylosi- 
des, en une proportion bien determines. 

so [0013] En outre, ta demanderesse a constate que les emulsions suivant ('invention, preparees k partir d'agent 
emulsionnant k base d'alcool gras et de polyglycosides. presentment un bon pouvoir suspensif , c'est k dire qu'elles per- 
mettent de maintenir en suspension des particules solides et ceci independammerrt de la viscosrte de r emulsion, 
[0014] Par ailleurs. les agents emulsionnants de I'invention, constituees de polyglycosides et d'alcools gras sont 
d'origine natureile. Ils permettent la preparation d emulsions stables totalement d'origine vegetal e. Ils ne presenters pas 

55 les inconvenients des emulsionnants k base de composes polyoxyethyienes qui sont susceptibles de contenir des resi- 
dus de dioxanne. lis ne sont pas irritants, ils ne sont pas toxiques et ils sont biodegradabies. 

[0015] En outre, les agents emulsionnants selon i'invention peuvent etre utilises comme compositions auto-emul- 
sionnables. 



2 



EP 1 027 921 At 



[001 6] La pr6sente invention a done pour objet des Emulsions comprenant. en poids : 

de 4,5^ 99,5% d f eau 
- de0a95%d*huile 
5 - de 0 k 50% de substance active 

un agent emuisionnant en complement k 100%, 

I'agent emuisionnant comprend de 30 k 65% en poids d'au moins un aicool gras de formule ROH, ou R est un radical 
aliphatique, sature ou insature ayant de 1 k 4 insaturations ethyieniques, lineaire ou ramifie, ayant de 1 2 k 22 atomes 
70 de carbone, le reste etant, sauf des impuretes, constrtu6 : 

a)- sort, d' un melange de polyglycosides comprenant des polypentosides de formule (I) : 

R 1 0(P) n1 (I) 

75 

dans iaqueile R 1 est un radical aliphatiquersature ou insatur^ ayant de 1 4 in^turations 4thy!^n!ques, HnSaire bu 
ramifie, ayant de 12 k 22 atomes de carbone, P est le reste d'un pentose choisi parmi i'arabinose et le xylose, n1 
est compris entre 1 et 5 ; et des polyhexosides de formule (II) : 

20 R 2 0(H) n2 (II) 

dans laquelle R 2 est un radical aliphatique, sature ou insature ayant de 1 a 4 insaturations 6thyl6niques, lineaire ou 
rarnifte, ayant de 12 a 22 atomes de carbone, H est le reste d'un hexose, n2 est compris entre 1 et 5 ; - 



25 b)- sort d'un melange de polyglycosides de formule (III): 

_.. ^OiG^af^^GaJclG^dtGsJe —(HI) 



dans laquelle R 3 est un radical aliphatique, sature ou insature ayant de 1 k 4 insaturations ethyieniques, lineaire ou 
30 ramifie, ayant de 12 k 22 atomes de carbone. G 1t G 2 . G3, G4. G 5 sont ind6pendamment les uns des autres. des 
restes d'un ose choisi parmi les hexoses et les pentoses, ces demiers etant choisis parmi I'arabinose et le xylose 
; a, b, c, d et e etant egaux a 0 ou k 1 , la somme de a, b, c. d et e 6tant au moins egale k 1 



c)- sort d'un melange de a et b 
35 caracterisee par les deux caracteristiques 1 et 2 suivantes : 

1 )lorsque I'agent emuisionnant comprend des polyglycosides comprenant des polypentosides de formule (I) et 
des polyhexosides de formule (II). les polypentosides de formule (I) representent 66 k 100% en poids de 
rensembte des polyglycosides, et les polyhexosides de formule (II) 0 a 34% en poids de lensemble des poly- 

40 glycosides, lorsque I'agent emuisionnant comprend des polyglycosides de formule (III), les pentoses represen- 

ted alors 66 k 100% en poids par rapport a I'ensemble des oses G 1 , G 2 . G3. G 4 et G5 et les hexoses de 0 k 

34% en poids par-rapport a I'ensemble des oses Gi-G2rG3rG4 et G5 et 



2-a) ou bien I'agent emuisionnant represente au moins 2.5 % du poids total de remulsion. La phase huile de 
45 remulsion peut dtre alors constituee par une huile choisie parmi : 

les huiles d'origine vegetale, telles que I'huile d'amandes douces, I'huile de coprah, I'huile de ricin, ITiuile 

de jojoba. I'huile d'olive, I'huile de colza, I'huile d'arachide, I'huile de noisette, I'huile de palme, le beurre de 

karite. ITiuile de noyau d'abricot. I'huile de catophyllum, I'huile de carthame. I'huile d'avocat. I'huile de noix, 
so I'huile de pepins de cassis, I'huile de germes de bie, I'huile de tournesol, I'huile de germes de maTs, I'huile 

de soja, I'huile de coton, I'huile de luzerne. I'huile d'orge, I'huile de pepins de raisin, I'huile de pavot ITuiil 

de potimarron. I'huile de sezame. I'huile de seigle, I'huile d'onagre, I'huile de passif lore, des derives de ces 

huiles comme les huiles hydrogenees, 

les huiles d'origine animate (suit, huiles de poisson...), 
55 - les huiles minerales, telles que I'huile de paraffine. I'huile de vaseline et les huiles minerales notamment 

issues de coupes petrolieres. 

les huiles synthetiques, comme les poly-a-o!6fines, 

les derives de la lanoline. 
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les aicanediols possedarrt de 2 k 1 0 atomes de carbone comme le 1 ,2-propanediol, le 1 ,3-butanediol, 
les alcools de formule R 4 -OH ou R 4 est un radical aliphatique, sature ou insature ayant de 1 k 4 insatura- 
tions ethyieniques. Iin6aire ou ramifie, ayant de 12 k 22 atomes de carbone. tels que I'alcool myristique; 
f'alcool cetylique, i'alcool stearylique, I'alcool oieique, 
les polyethylene glycols ou polypropylene glycols, 
- les esters gras de formule R 5 -0-CO- R 6 ou R 5 et R 6 sort ind6pendamment »'un de I'autre des radicaux ali- 
phatiques, satures ou insatures ayant de 1 k 4 insaturations ethyieniques, Iin6aires ou ramifies, ayant de 
1 k 22 atomes de carbone, tels que les myristates alkyle notamment le myristate de butyle, le myristate de 
propyle. les palmitates d'alkyle comme le palmitate d'isopropyle, les stearates d'alkyle notamment le stea- 
rate d'hexadecyle, les oieates d'alkyle, notamment I'oieate de dodecyle. les laurates d'alkyle, notamment 
le laurate dhexyle. le dicaprylate de propylene glycol, le cocoate d'ethyl-2-hexyle, les esters de I'acide lac- 
tique, de I'acide behennique, de I'acide isostearique tel que lisostearate dlsostearyle, 
et les huiles silicones regroupant les polydimethylsiioxanes cycltques, les polydimethylsiloxanes a-o> 
hydroxyiees, les polydimethylsiloxanes a-oa trimethylsilylies, les polyorganosiloxanes comme les polyalkyl- 
methyisiloxanes, les polymethylphenylsiloxanes, les polydiphenylsiloxanes, les derives amines des silico- 
nes, les cires silicones, les silicones copolyethers (comme I'huile SILBIONE 70646® commercialisee par 
la societe RHONE-POULENC ou DC 190® commercialis6e par DOW CORNING) ou les derives mixtes 
de silicones comme les copolymeres mixtes polyalkytmethylsiloxanes-silicones copolyethers. 

2-b) ou bien I'agent emulsionnant represente de 1 k 2,5 % du poids total de remulsion et Ihuile est choisie 
parmi : 

ITiuile d'amandes douces, I'huile de coprah, I'huile de ricin, I'huile de jojoba, I'huile d'olive. I'huile de colza, 
ITiuile d'arachide, I'huile de noisette, I'huile de paime. I'huile de noyau d'abricot, I'huile de calophyllum, 
I'huile de carthame. I'huile d'avocat, I'huile de pepins de cassis. I'huile de tournesol, I huile de germes de 
maTs. I'huile de soja. i'huile de coton, I'huile de luzerne. I'huile d'orge, I'huile de pepins de raisin, I'huile de 
pavot. I'huile de potimarron, I'huile de s6zame. I'huile de seigle. I'huile d'onagre. I'huile de passiflore. des 
derives de ces huiles, les huiles hydrogenees, 
les huiles cforigine animale (suif, huiles de poisson...), 
les huiles synthetiques, les poly-a-olef ines, 
les derives de la lanoline, 

les aicanediols possedarrt de 2 k 1 0 atomes de carbone. 

les alcools de formule R 4 -OH ou R 4 est un radical aliphatique. sature ou insature ayant de 1 k 4 insatura- 
tions ethyieniques, lineaire ou ramifie, ayant de 12 k 22 atomes de carbone, 
les polyethylene glycols, les polypropylene glycols, 

les esters gras de formule R 5 -0-CO- R 6 ou R 5 et R 4 sort independamment Tun de I'autre des radicaux alt- 
phatiques, satures ou insatures ayant de 1 k 4 insaturations ethyieniques, lineaires ou ramifies, ayant de 
1 k 22 atomes de carbone. tels que les myristates alkyle notamment le myristate de butyle, le myristate de 
propyle, les palmitates d'alkyle comme le palmitate d'isopropyle, les stearates d'alkyle notamment le st6a- 
rate d'hexadecyle. les oieates d'alkyle, notamment I'oieate de dodecyle, les laurates d'alkyle. notamment 
le laurate d hexyle, le dicaprylate de propylene glycol, le cocoate d'ethyl-2-hexyle. les esters de I'acide lac- 
tique, de I'acide behennique, de I'actde isostearique tel que l isostearate d'isostearyle, 
et les huiles silicones regroupant les polydimethylsiloxanes cycliques, les polydimethylsiloxanes a-o 
hydroxyiees, les polydimethylsiloxanes u-co trimethylsilylies, les polyorganosiloxanes comme les polyalkyl- 
methylsiloxanes, les polymethylphenylsiloxanes, les polydiphenylsiloxanes, les derives amines des silico- 
nes, les cires silicones, les silicones copolyethers (comme I'huile SILBIONE 70646® commercialisee par 
la societe RHONE-POULENC ou DC 190® commercialisee par DOW CORNING) ou las derives mixtes 
de silicones comme les copolymeres mixtes polyalkylrnethylsiloxanes-silicones copolyethers. 

[0017] D'une maniere generale, lorsque l agert emulsionnant represente au moins 2,5 % du poids total de I'emul- 
sion, on pref ere, en raison de leur toucher agreable, les emulsions contenant de 10 k 30% d'huile par rapport au poids 
total de remulsion. 

[0018] Les emulsions de la presente invention peuvent, en outre, contenir un agent emulsionnant compiementaire 
de I'agent emulsionnant comprenant au moins un alcool gras et un polyglycosides de Tinvention, de telle sorte que la 
quantite totale d'agent emulsionnant sort inf erieure k 25% par rapport au poids total de remulsion. Cependart. en rai- 
son de la tres grande efficacrte des agents emufsionnants k base d'alcool gras et de polyglycosides de l invention, il est 
preferable d'utiliser comme agent emulsionnant. uniquement celui de la presente invention. 

[001 9] D'une fagon generale, la quantite totale d'agent emulsionnant sera inf erieure k 25% du poids total de I'emul- 
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sion et de preference elle representera de 2,5 k 6% et plus particulierement de 2,5 £4% du poids total de remulsion. 
[0020] Sefon une caracteristique avantageuse, liee notamment k leur excellente stability et leur fort pouvoir sus- 
pensif, on prefere !es emulsions comprenant des agents emulsionnants k base de polyglycosides comprenant de 80 k 
1 00% et plus particulierement de 97 k 1 00% en poids de polypentosides par rapport aux polyglycosides et de 0 k 20% 
5 et plus particuH&rement 0 a 3% en poids de polyhexosides, 

[0021 ] On errtend par Emulsion presentant un fort pouvoir suspensif , une Emulsion qui permet de maintenir en sus- 
pension et bien dispersees, des particules solides presentant une taille moyenne de 50 nm k 500 apres stockage 
pendant 3 mois k 45°C et centrif ugation k 2000 rpm pendant 3 minutes k 20°C. 

[0022] Chaque reste d ose peut etre sous forme isorrferique a ou p, sous forme L OU D, et sous forme furanosique 
10 ou pyranosique. On prefere les hexoses de la s£rie D, notamment le D-glucose, le D-galactose et le D-mannose. Pour 
les pentoses, on prefere ie L-arabinose et le D-xylose presents abondamment dans les hemicelluloses de nombreux 
vegetaux. 

[0023] En raison de I'abondance du glucose sur le marche des sucres, de preference, les glucostdes representent 
au moins 80% des polyhexosides. Pour les m§mes raisons, avantageusement, les polyxylosides representent 85% et 

15 de preference 98% en poids des polypentosides. 

[OG24] OTT^ef^Te~t^t^^ti^l!^renient"!es~a!^Q!s gras de"forrnu!^ROH^yarit cie T4"§ 22^tcW^de cart^e et 
notamment les melanges d'hexadecanol et d'octadecanol et les melanges de tetrad ecanol et d'octadecanol. 
[0025] De plus, en raison de leur fabrication rapide, on prefere tout particulierement les compositions de 1'invention 
qui component des polyglycosides dont les radicaux R 1 et R 2 ou le radical R 3 sorrt identiques au radical R de I'alcool 

20 gras. 

[0026] En raison de leur eff icacite et de leur facility de fabrication, On prefere tout particulierement les agents emul- 
sionnants comprenant de 40 k 60% en poids d'alcools gras par rapport au poids total de I'agent emulsionnant et de pre- 
ference de 47 k 52% d'alcool gras, le reste etant sauf des impuretes les polyglycosides. * ^~ 
[C027] Les agents emulsionnants k base de polyglycosides et d'alcools gras peuvent etre prepares par simpl 
25 melange de leurs constrtuants en des proportions telles que mentionnees precedemment. Les techniques d'homoge- & 
neisation utilisees sont celies couramment utilisees pour melanger des constituants solides ou liquides. Pour les cons- - 

tituantS-SOlides.-on-preferecependant^sixela_est^ . 

de fusion sous forme liquide. 

[0028] Les agents emulsionnants peuvent etre preparees selon Tune des deux voies classiquement utilisees pour 
30 la synthese des polyglycosides d'alkyle. 

[0029] La premiere voie consiste k mettre directement en contact le Sucre reducteur et I'alcool gras en presence 
d'un catalyseur acide pour obtenir les polyglycosides. 

[0030] La seconde voie consiste, dans un premier temps, k fealiser la glycosidation avec un aicool court qui repond 
a la fbrmule R 7 OH, R 7 etant un radical alkyle ayant de 1 k 5 atomes de carbone. Dans un second temps, on effectue 
35 une transglycosidation qui consiste k deplacer I'alcool court de formule R 7 OH par un alcool gras. 

[0031] Chacune de ces deux voies peut etre, le cas echeant, compfefee par des operations de neutralisation, de 
filtration, d'elimination de I'alcool gras en exces et de decoloration. 

[0032] Avantageusement, notamment si on travaille k partir de sucres reducteurs cristallises, on prefere utiliser la 
premiere voie directe qui presente I'avantage d'etre plus rapide et facile k mettre en oeuvre. Cependant lorsqu'on uti- 

40 lise des sucres reducteurs sous forme de sirops, il est preferable d'utiltser la seconde voie qui permet d'obtenir un milieu 
reactionnel plus homogene et par consequent des polyglycosides de meilleure qualite, ne contenant ou contenarrt tres 

peu de produits de degradation: 

[0033] On entend par sucres reducteurs, les hexoses, les pentoses et les oligosaccharides correspondants pre- 
sentant un hydroxyle anomere libre. 

45 [0034] Lots de la glycosidation directe des sucres par I'alcool gras ou un melange d'alcool gras, ou lors de la trans- 
glycosidation si le greffage est realise en deux etapes ; I'alcool gras est utilise de preference en exces (1 k 3 et de pre- 
ference 1,5 k 2,5 equivalents molaires par rapport aux sucres reducteurs), de telle sorte que le produit de la reaction 
contienne les quantites precedemment specif iees d'alcool gras libre et de polyglycosides. 

[0035] On pourrait egalement eiiminer partiellement ou totalemerrt I'alcool gras ou le melange d'alcool gras en fin 
so de synthese, puis ajouter dans des proportions determin6es un alcool gras ou un melange d'alcool gras different ou 
iderrtique k ceux utilises pendant la synthese af in d'obtenir I'agent emulsionnant de I'invention. 
[0036] On prefere cependant la premiere solution qui consiste k utiliser I'alcool gras en exces de telle sorte que le 
produit de la reaction contienne les quantites specrfiees d'alcools gras et de polyglycosides. 

[0037] En pratique, il existe trois principales voies pour obtenir les agents emulsionnants selon Unvention k partir 
55 de sucres reducteurs et d'alcools gras. 

[0038] La premiere voie consiste a effectuer separement la glycosidation des sucres reducteurs (hexoses tels que 
le glucose, le galactose, le mannose et les oligosaccharides correspondants, pentoses choisis parrre larabinose et le 
xylose et les oligosaccharides correspondants) par mise en contact avec un ou plusieurs alcools gras en presence d'un 
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catalyseur acide habitueliement utilise pour les reactions de glycosylation. On prefere mettre I'alcool gras en exc&s (1 
k 3 et de preference 1 ,5 k 2,5 Equivalents moiaires par rapport aux sucres reducteurs) de telle sorte que le produit de 
la reaction contiennerrt les quantity specif iees d'alcool gras libre et de polyglycosides. Apr&s neutralisation du cataly- 
seur acide, on obtient les polypentosides de formule (I) : 

5 

R 1 0(P) nl (I) 

et les polyhexosides de formule (II): 

10 tfOWnz (") 

Ensuite, 66 k 100% t avantageusement 80 k 1 00% et de preference 97 k 100% en poids par rapport au poids total des 
polyglycosides, de polypentosides et 0 k 34%, avantageusement 0 k 20% et de preference 0 k 3% en poids par rapport 
au poids total des polyglycosides, de polyhexosides sont melanges en presence, si ceta est necessaire, d'alcool gras 

15 de formule ROH af in d'obtenir les agents emulsionnants de I'invention. 

[0039] La seconde voie consiste k meianger 66 k 1 00%, avantageusement 80 & 1 00% et de preference 97 k 1 00% 
en poids par rapport au poids total de sucres reducteurs, de pentoses et/ou des oligosaccharides correspondants, avec 
0 a 34%, avantageusement 0 k 20% et de preference 0 k 3% en poids par rapport au poids total de sucres reducteurs, 
d'hexoses et/ou des oligosaccharides correspondants et d'effectuer la glycosidation du melange de sucres reducteurs 

20 ainsi obtenu. La glycosylation est realisee en presence d'un catalyseur acide avec un exc6s (1 k 3 et de preference 1 ,5 
a 2,5 equivalents moiaires par rapport aux sucres reducteurs) d'alcool gras de telle sorte que, de preference, le produit 
de la reaction contiennerrt les quantttes specif iees d'alcools gras libres. Le produits de la reaction est neutralise et si 
ceia est necessaire de Talcool gras de formule ROH est ajoute af in d'obtenir les specifications precitees. 
[0040] Enf in, la troisieme voie consiste k utiliser des sirops de melanges de sucres reducteurs derives de matures 

25 premieres vegetales riches en amidon et en hemicellulose contenant de 66 k 100%, de preference 80 k 100% et plus 
particulierement 97 k 100% de pentoses et 0 k 34%. de preference 0 k 20% et plus particuiierement 0 a 3% hexoses 
et d'effectuer la glycosidation de ces sirops de sucres reducteurs avec des alcools gras af in d'obtenir les agents emul- 
sionnants de I'invention. 

[0041] Selon une caracteristique avantageuse de ( invention, liee notamment k la simpiicite de la synthase indus- 

30 trielle, k la irks forte reactivite des pentoses par rapport k celle du glucose pendant la reaction de glycosylation (voir 
WO 97291 15) et k I'abondance naturelle du D-xylose, on prefere tout particulierement les emulsions comprenant un 
agent emulsionnant prepare par la mise en contact directe de D-xylose cristallise avec 1 k 3 et de preference 1 ,5 k 2,5 
equivalents moiaires par rapport au xylose, d'alcool gras ou un melange d'alcools gras de formule ROH de telle sorte 
que le produit de la reaction contienne les quantites precedemment specif iees d'alcool gras et de polyglycosides en 

35 presence d'un catalyseur acide tel que I'acide sulfurique, un acide suKbnique tel que I'acide methanesulfonique, I'acide 
chlorhydrique, I'acide hypophosphoreux ou tout autre catalyseur acide permettant d'effectuer une glycosidation et leurs 
melanges, a une temperature comprise entre 50 et 100°C et de preference entre 80 et 90°C. Le catalyseur acide est 
ensuite neutralise. On effectue la neutralisation, par exemple, par un hydrogenocarbonate ou un carbonate de metal 
alcalin ou alcalino-terreux, notamment I'hydrogenocarbonate de sodium, par un hydroxyde de metal alcalin ou alcalino- 

40 terreux, notamment la soude, ou une base organique telle que la triethanolamine. On peut par la suite, si cela est 
necessaire, f iltrer les insolubles ou evaporer une partie ou la totalite de I'alcool gras libre. L'agent emulsionnant obtenu 
n est pas colore et est exempt de produits de degradation. II se presente en fin de synthase, seion I'alcool gras ou le 
melange d'alcools gras utilise, sous la forme d'une cire solide, p&euse ou liquide. A partir d une cire solide, il est pos- 
sible, notamment pour une utilisation uiterieure plus aisee, d'obtenir de la poudre, des paillettes ou encore des perles 

45 ou des pastilles. On prefere isoler la composition sous forme de pastilles hemispheriques d'environ 2 mm de diametre 
et 0,7 mm d'epaisseur, tres facile k utiliser par la suite, notamment pour la fabrication d'emuisions. 
[0042] Bien entendu, les emulsions de i'invention comprenant un agent emulsionnant contenant au moins un alcool 
gras et des polyglycosides, peuvent egalement contenir de 0 a 50% de une ou plusieurs matieres actives telles que des 
adjuvants cosmetiques, lipophiles ou hydrophiles classiques, notamment ceux qui sont dej& utilises de maniere habt- 

50 tuelle dans la fabrication et I'obtention d'emuisions. Parmi les adjuvants cosmetiques classiques susceptibles d'etre 
contenus dans la phase aqueuse et/ou la phase grasse des emulsions, on peut citer notamment : 

les epaississants et les geirfiants ioniques, ou non ioniques, comme les derives de cellulose (carboxym6thylcellu- 
lose, hydroxyethylcellulose), de guar (hydroxypropylguar. carboxymethylguar, carboxymethylhydroxypropylguar...). 
55 de caroube. les exsudats d'arbres (gomme arabique. le karaya...). les extraits d'algues marines (alginates, carra- 
ghenates...), les exsudats de micro-organism es (gomme de xanthane), 

les agents hydrotropes, comme les alcools courts en C2-C8, en particulier I'ethanol, les diols et glycols comme ie 
diethyiene glycol, dipropyieneglycol... . 
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des agents hydratants ou humectants pour la peau comme le glycerol, !e sorbitol, (e collagene. la gelatine, Taloe 
vera, I'acide hyaluronique, 1'uree ou des agents protecteurs de la peau, comme les prolines ou hydrolysats de pro- 
teines, les polymeres cationiques, comme les derives cationiques du guar (JAGUAR C13S®, JAGUAR C162®, 
HICARE 1000® commercialisms par RHONE-POULENC), 

5 - des glycolipides teis que les sophoroses lipides. 

les poudres ou des particules minerales comme du carbonate de calcium, les oxydes mineraux sous forme de pou- 
dre ou sous forme colloTdale (particules de taille inferieure ou de I'ordre de un micrometre, parfois de queiques 
dizaines de nanometres) comme du dioxyde de titane, de la silice, des sels d'aiuminium utilises generalement 
comme antitranspirants, du kaolin, du talc, les argiles et leurs derives, ... 

10 - les agents conservateurs comme les methyl, ethyl, propyl et butyl esters de I'acide p-hydroxybenzoTque. le ben- 
zoate de sodium, le GERMABEN® ou tout agent chimique evitant la proliferation bacterienne ou des moisissures 
et utilises traditionneilement dans des compositions cosmetiques sont generalement introduits dans ces composi- 
tions k hauteur de 0.01 kZ% en poids. 

Au lieu de ces agents chimiques, on peut parfois utiliser des agents modif iant Tactivite de i'eau et augmentant for- 
75 tement la pression osmotique comme les carbohydrates ou des sels. 

- ies f iltres soiaires organiques actifs dans TUV-A~etfou I'UV-B pour prote^er la peau ou les cheveux des agressions 
du soleil et des rayons UV, comme les composes autoris6s dans la directive Europeenne N° 76/768/CEE, ses 
annexes et les modifications ulterieures de cette directive, 

les monopigments mineraux photoprotecteurs, comme le dioxyde de titane ou les oxydes de cerium sous forme de 
20 poudre ou de particules colloldales. 

les adoucissants, les antioxydants, les agents autobronzarrt comme la DHA, les agents repulsifs centre les insec- 
tes, les vitamines, les parfums. les charges, ies sequestrants, les colorants, les agents tampon... 
les abrasifs tels que les noyaux d'abricots broyes, les microbilles... 

25 [0043] Les emulsions preparees k partir de lagent emulsiormant de {'invention peuvent etre utilisees dans diff eren- 
tes applications cosmetiques ou dermatologiques. par exemple sous forme de cremes pour le visage, pour le corps. 

pou r ie cu ir cheyelu qu pouna chey^iure oujp^ le demaquillage ou encore sous_ 

forme de pommades par exemple £ usage pharmaceutique. Ces emulsions peuvent egalement etre utilisees pour le 
maquillage, notammerrt sous forme de fonds de teint, apres addition de pigments. EHes peuvent aussi etre utilisees 

30 comme cremes soiaires apres addition def iltres UVA et/ou UVB et/ou DHA, ou comme cremes ou laits apres soleil 
apres addition de composes apaisants tels que ie panthenol. 

[0044] Les emulsions peuvent egalement contenir des agents tensioactifs lavants, moussants ou detergents ioni- 
ques ou non ioniques tels que le laurylether sulfate de sodium, les alkylbetaTnes, les APG... pour faire des emulsions 
lavantes teiles que les cremes lavantes hydratantes, ou des emulsions pour le rasage. 
35 [0045] Les emulsions peuvent contenir en outre, en vue d'augmenter leurs qualites cosmetiques, une cire cosme- 
tique telle que par exemple de la cire de riz, de la cire de candellila. de la cire du Japon. La proportion de cire est gene- 
ralement comprise entre 0,5 et 3%, et de preference entre 1 et 2% en poids par rapport au poids total de remulsion. 
[0046] Les agents emulsionnants k base de polyglycosides et dalcoois gras de ('invention peuvent etre utilises 
egalement dans des formulations ou il est necessaire de maintenir en suspension dans I'eau des solidesfinement divi- 
de ses, comme les formulations de matieres actives agrochimiques (herbicides, insecticides, fongicides,...) connues sous 
le nom generique de "suspensions concentrees". Outre un agent dispersant ou emulsionnant utilise de 1 k 50 g/l, on 

retrouve comme additifs dans une formulation de suspension concemree.-des additifs comme ceux decrits dans la bro-- 

chure commercial "Auxiliaries for agrochemical formulations" 6dit6es par RHONE-POULENC GERONAZZO SpA. On 
peut citer par exemple un tensioactif mouillant. pris parmi les derives alcoyies d'alcools arylaliphatiques, les derives aryl 
45 surfones comme I'isopropylnaphtaiene sulfonate de sodium, commercialise sous le nom SUPRAGIL WP® par RHONE- 
POULENC GERONAZZO, les dialkyl sulfosuccinates comme le di-ethyl-2-hexyl sulfosuccinate de sodium, des polyme- 
res dispersants, comme les acides polyacryliques et leurs sels, les copolymeres anhydride (ou acide) maieique - diiso- 
butyiene et leurs sels comme le GEROPON T36® (RHONE-POULENC GERONAZZO), les methyl naphtal en 
sulfonates de sodium condenses comme Le SUPRAGIL MNS90® (RHONE-POULENC GERONAZZO), les polymeres 
so dispersants derives de la lignine comme les lignosulfonates de sodium ou de calcium ou d'autres tensioactifs disper- 
sants comme les derives alcoxyies, eventuellement sulfates ou phosphates de tristyrylphenols. On peut trouver en 
outre dans ces formulations, des additifs antigels comme le propylene glycol et des additifs epaississants. modif iant I 
comportement rheologique de la suspension comme la gomme xanthane. les derives de la cellulose (carboxymethyl- 
cellulose), la gomme guar ou ses derives, des argiles ou des argiles modif i6es comme la bentonite et les bentones. 
55 Parmi les matieres actives pouvant etre formuiees ainsi. on trouve generalement celles dont le point de fusion est supe- 
rieur k 45°C preterentiellement superieur k 60°C et dont la solubilite dans I'eau est inferieure a 10 g/l, preferentielle- 
ment inferieure k 1 g/l. Les matieres actives phytosanitaires concernees sont les herbicides, les fongicides et 
insecticides, tels que ceux decrits dans THE PESTICIDE MANUAL (9° edition, C.R. WORKLING et R J. HANCE, 6di- 
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teurs, publie par The British Crop Protection Council) et r6pondant aux criteres ci-dessus. 

[0047] Les agents emulsionnants k base de poiyglycosides et d'alcools gras de 1'invention peuvent §tre utilises 
egalement dans des formulations phytosanitaires comme les concentrees emulsionnables, les suspensions concen- 
tres, les Emulsions concentrees, les microemulsions ou les suspo6mulsions. On les utilise alors k des concentrations 

5 comprises entre 5 et 1 50 g/l. Les matieres actives phytosanitaires peuvent §1re ceiles decrrtes prec6demment pour les 
suspensions concentres. Les agents emulsionnants de la pr&sente invention sort particulierement eff icaces pour la 
preparation d'emulsions concentres phytosanitaires. La matidre active est mise en suspension dans Teau grace k 
Tagent emulsionnant, qui assure la stability du concentre au stockage ainsi que la spontanea et la stability de I'&nul- 
sion dilute lors de I'utilisation. Les compositions typiques sort constitutes d'environ 40 k 80% de mature active 

10 comme par exemple les esters d'actdes gras tels que les esters methyliques de colza (EMC) commercialisms par Robbe 
et de 1 k 1 5% d'additifs. Cette presentation offre les facilrt^s demploi des concentres emulsionnables, avec Tavantage 
majeur d'un vehicule aqueux k la place d'un solvant, ce qui assure une bonne security 

[0048] Les agents emulsionnants de la presente invention sort egalement efficaces pour la preparation d'emul- 
sions de gasoil utilisees comme carburant diesel. Elles permettent d'incorporer de l eau dans le carburant et de reduire 
75 ainsi les emissions de gaz de combustion toxiques. Ces emulsions sorrt generalement constitutes de 60 k 97% de 
gasoil, de 2,5 k 39,5% d'eau et de 0.5 k 5% d'agent emuisionnant. Elles peuvent egalement contenir les additifs utilises 
couramment dans les carburants de type diesel. 

[0049] Quatre principaies methodes de fabrication des emulsions sont proposees : 

20 - La premiere consiste k chauffer tous les ingredients en m§me temps k une temperature comprise entre 50 et 90°C 
et en particulier entre 70 et 75°C, puis k homogeneiser avec un agitateur rotatif k pk\e tournant de 500 k 15000 
rpm, en particulier de 1 000 k 2000 rpm, k une temperature comprise entre 50 et 90°C et enf in k refroidir sous agi- 
tation lente (de 100 k 1000, en particulier de 300 k 500 rpm) jusqu'& une temperature de I'ordre de 25°C. Dans le 
cas ou Thomogeneisation est vive k chaud, il n'est pas toujours utile d'agrter I'emulsion pendant son refroidisse- 

25 ment 

La seconde consiste k travailler par inversion de phase. Dans ce cas, les phases lipophile et hydrophile sont chauf- 
f ees separemerrt k une temperature comprise entre 50 et 90°C. La phase lipophile, qui contient la composition de 
I'invention, est mise sous agitation vive avec un agitateur rotatif k pale tournant de 500 k 15000 rpm, en particulier 
30 de 1000 k 2000 rpm et on ajoute lentement, k un debit tel que la phase hydrophile est instantanement absorbee 
par la phase lipophile, k cette phase la phase hydrophile jusqu'& Tinversion de phase caracterisee par un change- 
ment brutal de la viscosite. L'addition peut §tre ensurte plus rapide k un debit tel que la phase hydrophile stagne 1 
k 3 secondes au dessus de la phase lipophile si Tajout a lieu par le dessus. On iaisse enf in refroidir remulsion sous 
agitation lente (de 100 k 1000, en particulier de 300 k 500 rpm) jusqu'& une temperature de I'ordre de 25°C. 

35 

La troisieme methode est realisee par dispersion. Dans ce cas les phases lipophile (qui contient Tagent emuision- 
nant de I'invention) et hydrophile sont chauffees separemerrt k une temperature comprise entre 50 et 90°C et de 
preference entre 70 et 75°C. La phase hydrophile est mise sous agitation avec un agitateur rotatif k p&le tournant 
de 500 k 1 5000 rpm, en particulier de 1 000 k 2000 rpm et on y ajoute progressivement, k un debit tel que la phase 
40 lipophile est instantanement absorbee par la phase hydrophile, la phase lipophile. On Iaisse ensuite refroidir remul- 
sion sous agitation lente ( de 100 k 1000, en particulier de 300 k 500 rpm) jusqu'd une temperature de I'ordre de 
25°C. 

La quatrieme methode consiste k chauffer tous les ingredients en m§me temps k une temperature comprise entre 
45 50 et 90°C, puis k homogeneiser avec un agitateur rotatif k p&le tournant de 1 00 k 1 000 rpm et k passer le melange 
obtenu une ou plusieurs fois dans un homogeneisateur < ( haute pression > >. Les homogeneisateurs < < haute pres- 
sion > ) sont des appareils permettant de soumettre le melange k emulsionner k des pressions variant de 1 0 k 1 000 
bars et en particulier de 50 k 500 bars. 

so [0050] Selon un autre aspect de I'invention. la composition k base de poiyglycosides peut dtre utilisee comme base 
auto-emulsionnable pour la preparation demulsions par dispersion k chaud des -compositions de I'invention, par exem- 
ple entre environ 50 et 90 °C, dans de I'eau ou un milieu polaire approprie. par simple agitation, notamment mecanique 
ou par sonication. Si on disperse la composition dans l eau par agitation ou par sonication k une temperature proche 
du point de fusion de Tagent emuisionnant, on obtient des dispersions riches en v6sicules. 

55 [0051] Les deux principaux criteres d evaluation qui permettent de demontrer les bonnes stabilites des emulsions 
obtenues avec les agents emulsionnants de la presente invention sont les suivantes : 

La resistance k la centrrfugation par la determination de Tindice de cremage, qui est defini comme le pourcentage 



8 



EP 1 027 921 AH 



en volume d'6mulsion crgmge residuelie apr§s un traitement dedestabilisation par centrifugation k 4080 g pendant 
1 heure k 25°C. II faut consid6rer que le resultat est d'autant meilleur que le pourcentage d'emulsion cr£m6e est 
extreme. Apres centrifugation. Nndice de cremage est le rapport du volume d'emulsion residuelie sur le volume 
total d'emulsion initiate multiplie par 100. 
s - Le suivi de la retrodrffusion des Emulsions au moyen d'un analyseur macroscopique k balayage vertical te4 que !e 
< ( TURBISCAN 2000 ) >. En effet, I'instabilite des Emulsions est souvent le resultat d'une conjonction de processus 
physiques impliquant notamment deux grands types de phenomenes : 
L'augmentation de la taille des gouttelettes ou des agregats (coalescence, f loculation). 
La migration des gouttelettes au sein de rechantillon (cremage. sedimentation). 

10 

Le cremage et la sedimentation sont parfois considers comme des phenomenes anodins alors que la coalescence est 
toujours catastrophique pour le formulateur en raison de son irreversibility. II apparaTt done important de detecter tres 
tot ces phenomenes (pour reduire les tests de vieillissement qui sont au moins de 30 jours k 45°C) et de les identifier. * 
La methode devaluation de la stability des emulsions proposee ici permet de detecter des variations locales de con- 
15 centrations et/ou de tailies des particules en milieu concentre et ceci bien avant I'oeii nu. Cette technique nous permet 
en plus de nous renseigner sur le ou les types de processus physiques iffip!iqu€s dans la desSbilisatioh du melange 
ainsi que sur leur ordre d'apparition. Les emulsions les plus stables sont cedes qui presenters une variation de la retro- 
diffusion en fonction du temps la plus faible. 

[0052] Pour evaluer les bons pouvoirs suspensifs des emulsions de la presente invention, nous les avons prepa- 
re rees en ajoutant comme additif des particules solides de tailies comprises entre 0.05 et 0,250 mm. Nous avons ensuit 

soumis les emulsions k un traitement de d6stabilisation par centrifugation a 2000 rpm pendant 3 minutes k 20°C. Nous , 
avons alors mesure le culot de particules solides relargu6es au fond du tube. Les resultats sont exprimes en pourcen- 
tage de culot def ini par le volume de culot par rapport au volume total d'emulsion centrifugee. Les emulsions qui pr6- - - ± 

sentent les meilleurs pouvoirs suspensifs sont celles pour lesquelles nous nobtenons pas du tout de culot.- v 
25 [0053] Les exemples suivants ont pour but d'illustrer la presente invention. 



Exempie 1 de svnthese _ . . .... • 

Procede de preparation de polyglucosides de tetradecyle et d'octadeoyie 

30 

[0054] 1 40 g de D-glucose anhydre sont mis en suspension dans 371 g d'alcool gras (tetradecanol : 25%. octade- * • < 

canoi : 75%) contenant 2.80 g d'acide sulfurique. Le milieu reactionnel est maintenu sous pression reduite pendant 3 . , 

heures k 1 00°C. Apres filtration. I'acidite du milieu est neutralises par une solution aqueuse de soude k 30.5% jusqu'& , -. , 

pH 7 k 8. Le produit de la reaction appeie agent emulsionnant k base de glucosides de tetradecyle et d octadecyle (486 
35 g) se presente sous la forme d'une p&te solide qui content 50.5% en poids d'alcool gras residuel. II est broye afin 
d'obtenir une poudre de granulometrie inferieure k 800 u.m. 

Exempie 2 de synth6se 



AO Procede de preparation de polyglucosides de cetearyle 



[0055] 140 gde D-glucose anhydre sont mis en suspension dans 377 7 5 g d'alcool gras (hexadecanol: 33%, octa- 

decanol : 67%) contenant 2.80 g d'acide sulfurique. Le milieu reactionnel est maintenu sous pression reduite pendant 
3 heures k 100°C. Apres filtration. I'acidite du milieu est neutralis6e par une solution aqueuse de soude k 30,5% jusqu'& 
45 pH 7 k 8. Le produit de la reaction appeie agent emulsionnant & base de glucosides cetearyle (492,6 g) se presente 
sous la forme d'une pate solide qui corrtient 50.7% en poids d'alcool gras residual. II est broye afin d'obtenir une poudr 
de granulometrie inferieure k 800 um 

Exempie 3 de synthase 

50 

Procede de preparation de polyglucosides de cetearyle 

[0056] 100 g de D-glucose anhydre sont mis en suspension dans 264.8 g d'alcool gras (hexadecanol : 50%. octa- 
d6canol : 50%) contenant 2 g d'acide sulfurique. Le milieu reactionnel est maintenu sous pression reduite pendant 3 
55 heures k 100°C. Apres filtration. I'acidite du milieu est neutralisee par une solution aqueuse de soude k 30,5% jusqu'& 
pH 7 k 8. Le produit de la reaction appeie agent emulsionnant k base de glucosides cetearyle (335 g) se presente sous 
(a forme d'une pate solide qui content 50.5% en poids d'alcool gras residuel. Celui-ci est ramene ensuite k 55% par 
rapport k I'ensemble du produit de la reaction par addition d'un melange d'hexad6canol et d'octad6canol (50/50) et est 
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broyE af in d'obtenir une poudre de granulomEtrie infErieure k 800 ^m. 
Exemple 1 

5 ProcedE de preparation d un agent Emulsionnant & base de polyxylosides et d'alcool gras selon llnvention 

[0057] 1 40 g de D-xylose anhydre a 97 % de puretE sont mis en suspension dans 478 g d'alcool gras (tEtradEcanol 
: 25%, octadEcanol : 75%) contenant 4,2 g d'acide sutfurique. Le milieu rEactionnel est maintenu sous pression rEduite 
pendant 3 heures £ 90°C. AprEs filtration, I'aciditE du milieu est neutralist par une solution aqueuse de soude £ 30.5% 
10 jusqu'a pH 7 a 8. Le produit de la rEaction appelE agent Emulsionnant k base de polyxylosides d'alkyle (590 g) se prE- 
sente sous la forme d'une pate solide qui contient 49,5% en poids d'alcool gras residue!. II est broyE af in d'obtenir une 
poudre de granulomere infErieure a 800 ^m. 

Exemple 8 

15 

ProcedE de preparation d'un agent emulsionnant a base de polyxylosides et d'alcool gras selon llnvention 

[0058] 100 g de D-xylose anhydre a 97 % de puretE sont mis en suspension dans 340,6 g d'alcool gras (hexadE- 
canol : 33%, octadEcanol : 67%) contenant 3,0 g d'acide sulfurique. Le milieu rEactionnel est maintenu sous pression 
20 reduite pendant 1,5 heures & 90°C. Apr 6s filtration, I'aciditE du milieu est neutralisEe par une solution aqueuse de 
soude k 30,5% jusqu'a pH 7 k 8. Le produit de la reaction appete agent Emulsionnant a base de polyxylosides d'alkyle 
(408 g) se prEsente sous la forme dune p£te solide qui contient 53% en poids d'alcool gras residue!. II est broyE af in 
d'obtenir une poudre de granulomEtrie infErieure k 800 \im. 

25 Exemple 3 

ProcedE de preparation d'un agent Emulsionnant a base de polyxylosides de cEtEaryle et d'alcool gras selon 
invention 

30 [0059] 140 g de D-xylose anhydre a 97 % de puretE sont mis en suspension dans 488 g d'alcool gras (hexadEcanol 
: 30%, octadEcanol : 70%) contenant 4,2 g d'acide sulfurique. Le milieu rEactionnel est maintenu sous pression rEduite 
pendant 3 heures k 90°C. AprEs filtration, I'aciditE du milieu est neutralisEe par une solution aqueuse de soude a 30,5% 
jusqu a pH 7 k 8. Le produit de la reaction appelE agent Emulsionnant a base de polyxylosides de cEtearyle (600 g) se 
prEsente sous la forme d'une p&te solide qui contient 50% en poids d'alcool gras rEsiduel. II est broyE af in d'obtenir une 

35 poudre de granulomEtrie infErieure k 800 *im. 

Exemple 4 

ProcedE de preparation d'un agent Emulsionnant a base de polyxylosides et d'alcool gras selon invention 

40 

[0060] 1 40 g de D-xylose anhydre a 97 % de puretE sont mis en suspension dans 478 g d'alcool gras (hexadEcanol 
: 30%, octadEcanol : 70%) contenant 4,2 g d'acide sulfurique. Le milieu rEactionnel est maintenu sous pression rEduite 
pendant 1,5 heures k 90°C. AprEs filtration, I'aciditE du milieu est neutralisEe par une solution aqueuse de soude a 
30,5% jusqu'a pH 7 a 8. Le produit de la reaction appelE agent emulsionnant k base de polyxylosides d'alkyle (572 g) 
45 se prEsente sous la forme d'une p£te solide qui contient 50% en poids d'alcool gras rEsiduel. II est broyE af in d'obtenir 
une poudre de granulomEtrie infErieure a 800 \xvr\. 

Exemple 5 

so ProcedE de preparation de polyarabinosides de tetradecyle et d'octadEcyle 

[0061] 100 g de L-arabinose anhydre sont mis en suspension $Jans 318 g d'alcool gras (tEtradEcanol : 25%, octa- 
dEcanol : 75%) contenant 2,00 g d'acide sulfurique. Le milieu rEactionnel est maintenu sous pression reduite pendant 
1.5 heures a 90°C. . AprEs filtration, I'aciditE du milieu est neutralisEe par une solution aqueuse de soude a 30.5% 
55 jusqu'a pH 7 k 8. Le produit de la rEaction appelE agent Emulsionnant k base d'arabinosides de tetradEcyle et d'octa- 
dEcyle (395 g) se prEsente sous la forme d'une pate solide qui contient 44,5% en poids d'alcool gras rEsiduel. Ce!ui-ci 
est ramenE ensuite k 50% par rapport a ['ensemble du produit de la rEaction par addition d'un mElange de tEtradEcanol 
et d'octadEcanol (25/75) et est broyE af in d'obtenir une poudre de granulomEtrie infErieure k 800 *im. 
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Exemole 6 

Precede de preparation de polyarabinosides de cetearyle 

5 [0062] 100 g de L-arabinose anhydre sont mis en suspension dans 324 g d'alcoo! gras (hexadecanol : 33%, octa- 
decano! : 67%) contenant 2,00 g d'acide sulfurique. Le milieu reactionnel est mairrtenu sous pression redurte pendant 
3 heures k 80°C. . Apres filtration, I'acidite du milieu est neutralisee par une solution aqueuse de soude k 30.5% jusqu'& 
pH 7 k 8. Le produit de la reaction appeie agent emulsionnant a base d'arabinosides de c6t6aryle (401 g) se presente 
sous la forme d'une p£te solide qui contient 44,7% en poids d'alcoo! gras residue!. Ce!ui-ci est ramene ensuite k 50% 

io par rapport k I'ensemble du produit de fa reaction par addition d'un melange d'hexadecanol et d'octad6canol (33/67) et 
est broye af in d'obtenir une poudre de granulomere inf erieure k 800 jim. 

Exqmplq 7 

is Procede de preparation d'un agent emulsionnant a base de polyglycoside et d'alcoo! gras selon rinvention 



[0063] 350 g de sirop de sucres contenant 87,5 g d'eau, 190 g de D-xyfose, 36 g de L-arabinose, 34,5 g de D-glu- 
cose et 2 g de D-galactose sont ajoutes goutte k goutte en 1 heure 30 dans 394 g de n-butanol contenant 5,2 g d'acid 
sulfurique et 54 g d'eau k une temperature de I'ordre de 100 k 105°C. L'eau est eiimin6e au cours de la reaction par 

20 distillation azeotropique du melange eau/butanol. On ajoute ensuite 45 % du milieu reactionnel obtenu k 366 g d'alcool 

gras constitu6 de 25% de tetrad ecanol et 75% d'alcool gras derive de colza (melange d'hexadecanol : 10% et d'octa- - 
decanol :90 % en poids) contenant 1,2 g d'acide sulfurique, k une temperature de 90°C. Le butanol est eiimine sous 
pression reduite en continu pendant I'addition. Ensuite, k la m§me temperature, I'acidite du milieu est neutralist par 
une solution aqueuse de soude k 30,5 % jusqu'& pH 7 k 8 et le produit est decotoree en presence d'eau oxygenee. 

25 Apr&s refroidissement k 20°C et broyage du solide obtenu, on recueille 480 g d'agent emulsionnant qui contient 48 % 
en poids par rapport au poids total de la composition d'alcool gras. 



Exemple 8 

30 Procede de preparation d'un agent emulsionnant k base de polyglycoside et d'alcool gras selon ('invention 

[0064] 350 g de sirop de sucres contenant 87,5 g d'eau, 190 g de D-xyiose, 36 g de L-arabinose, 34,5 g de D-glu- 
cose et 2 g de D-galactose sont ajoutes goutte k goutte en 1 heure 30 dans 393,5 g de n-butanol contenant 5,2 g 
d'acide sulfurique et 53,5 g d'eau k une temperature de I'ordre de 100 k 105°C. L'eau est eiimin6e au cours de la.reac- 

3$ Won par distillation azeotropique du melange eauybutanol. On ajoute ensuite le milieu reactionnel obtenu a 837 g 
d'alcool gras constitue de 30% d'hexadecanol et 70% d'octadecanol contenant 2,6 g d'acide sulfurique, k une tempe- 
rature de 90°C. Le butanol est eiimine sous pression reduite en continu pendant I'addition. Ensuite, a la m§me tempe- 
rature, 1'acidite du milieu est neutralisee par une solution aqueuse de soude k 30,5 % jusqu 'k pH 7 k 8 et te produit est 
decoloree en presence d'eau oxygenee. Apres pastillage, on recueille 1061 g d'agent 6mulsionnant qui contient 49 % 

40 en poids par rapport au poids total de la composition d'alcool gras. 

Exemple 9 ~ ~ ~ ~ ~ 

Procede de preparation d'un agent emulsionnant k base de polyglycoside et d'alcool gras selon rinvention 

45 

[0065] 20 g de I'agent emulsionnant k base de polyglucoside de tetradecyle et d'octadecyle de I'exemple 1 de syn- 
th6se, 68 g de I'agent emulsionnant k base de polyxylosides de tetradecyle et d'octadecyle de I'exemple 1 et 12 g de 
I'agent emulsionnant k base de polyarabinosides de tetradecyle et d'octadecyle de I'exemple 5, sont melanges afin 
d'obtenir 100 g d'agent emulsionnant k base de polyglycosides contenant environ 50 % en poids d'alcool gras, le reste 
so etant constitue de polyglycosides de tetradecyle et d'octadecyle comprenant 80% en poids, par rapport aux polyglyco- 
sides, de polypentosides (85% en poids de polyxylosides et 15 % en poids de polyarabinosides par rapport aux poly- 
pentosides) et 20 % en poids de polyhexosides. 

Exemole 10 

55 

Procede de preparation d'un agent emulsionnant a base de polyglycoside et d'alco I gras selon rinvention 
[0066] 34 g de I'agent emulsionnant a base de polyglucoside de cetearyle de I'exemple 2 de synthese, 56 g de 
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I'agent emulsionnant k base de polyxylosides de cetearyle de I'exemple 2 et 10 g de I'agent emulsionnant k base de 
polyarabinosides de cetearylede I'exemple 6, sont melanges afin d'obtenir 100 g d'agent emulsionnant a base de poly- 
glycosides contenarrt environ 51 % en poids d'alcool gras, le reste etant constitue de polyglycosides de cetearyle com- 
prenant 66% en poids, par rapport aux polyglycosides. de polypentosides (85% en poids de polyxylosides et 15 % en 
5 poids de polyarabinosides par rapport aux polypentosides) et 34 % en poids de poiyhexosides. 

Example 11 

Procede de preparation d'un agent emulsionnant a base de polyglycoside et d'alcool gras selon invention 

w 

[0067] 20 g de I'agent emulsionnant k base de polyglucoside de tetradecyle et d'octadecyle de I'exemple 1 de syn- 
thase et 180 g de I'agent emulsionnant a base de polyxylosides de tetradecyle et d'octadecyle de I'exemple 1. sont 
melanges afin d'obtenir 200 g d'agent emulsionnant a. base de polyglycosides contenarrt environ 50 % en poids d'alcool 
gras, le reste etant constitue de polyglycosides de tetradecyle et d'octadecyle comprenant 90% en poids, par rapport 
15 aux polyglycosides de polypentosides (polyxylosides) et 1 0 % en poids de poiyhexosides (polyglucosides). 

Exemole12 

Procede de preparation d'un agent emulsionnant a base de polyglycoside et d'alcool gras selon I'invention 

20 

[0068] 1 1 5 g de D-xylose. 20 g de L-arabinose et 15 g de D-glucose sont places dans 235 g dethanol a 96% con- 
tenant 3 g d'acide sulfurique. Le milieu est ports k reflux pendant 3 heures. On ajoute ensuite le milieu reactionnel 
obtenu k 583 g d'alcool gras constitue de 30% d'hexadecanoi et 70% d'octad6canol contenarrt 1 ,5 g d'acide sulfurique, 
k une temperature de 90°C. L'ethanol est elimine sous pression reduite en continu pendant I'addition. Ensuite, k la 
25 m&me temperature, I'acidite du milieu est neutralisee par une solution aqueuse de soude k 30,5 % jusqu'& pH 7 k 8. 
Apr£s pastillage. on recueille 701 g d'agent emulsionnant qui contient 58 % en poids par rapport au poids total de la 
composition d'alcool gras. 

Exemple 13 

30 

Procede de preparation d'un agent emulsionnant a base de polyglycoside et d'alcool gras selon I'invention 

[0069] 30 g de I'agent emulsionnant k base de polyglucoside de tetradecyle et d'octadecyle de I'exemple 1 de syn- 
thase et 70 g de I'agent emulsionnant k base de polyxylosides de tetradecyle et d'octadecyle de I'exemple 1 , sont 
35 melanges afin d'obtenir 1 00 g d'agent emulsionnant k base de polyglycosides contenant environ 50 % en poids d'alcool 
gras, le reste etant constitue de polyglycosides de tetradecyle et d'octadecyle comprenant 70% en poids, par rapport 
aux polyglycosides de polypentosides (polyxylosides) et 30 % en poids de poiyhexosides (polyglucosides). 

Exemple 14 

40 

Procede de preparation d v un agent emulsionnant a base de polyglycosides et d'alcool gras selon I'invention 

[0070] 91 g de D-xylose, 56 g de L-arabinose et 53,9 g de D-glucose monohydrate sont mis en suspension dans 
803 g d'alcool gras (hexadecanol : 50%, octadecanol : 50%) contenarrt 6 g d'acide sulfurique. Le milieu reactionnel est 
45 maintenu sous pression redurte pendant 2 heures k 100°C. Apres filtration, I'acidite du milieu est neutralisee par une 
solution aqueuse de soude k 30,5% jusqu a pH 7 a 8. Le produit de la reaction appeie agent emulsionnant k base de 
polyglycosides d'alkyle (960 g) se presente sous la forme d'une pa\te solide qui contient 56% en poids d'alcool gras r£si- 
duel. II est broye afin d'obtenir une poudre de granulometrie inferieure k 800 ^m. 

so ExQmplfrlS 

Procede de preparation d'un agent emulsionnant k base de polyglycosides et d'alcool gras selon I'invention 

[0071] 200 g de sirop de sucres contenant 25% d'eau. 108 g de D-xylose, 21 g de L-arabinose. 20 g de D-glucose 
55 et 1 g de D-galactose sont ajoutes goutte a goutte en 1 heure dans 208 g de n-butanol contenant 3 g d'acide sulfurique 
et 14 g d'eau k une temperature de I'ordre de 100 a 105°C. L'eau est eiiminee au cours de la reaction par distillation 
azeotropique du melange eau/butanol. On ajoute ensuite le milieu reactionnel obtenu k 423 g d'alcool gras constitue 
de 80% de tetradecanol et 20% d'octadecanol contenant 1 ,5 g d'acide sulfurique, k une temperature de 90°C. Le buta- 
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noi est eiimine sous pression reduite en continu pendant I'addition. Ensuite, k la meme temperature, I'acidite du milieu 
est neutralist par une solution aqueuse de soude k 30,5 % jusqu'e pH 7 k 8. Apr&s refroidissemerrt k 20°C et broyage 
du solide obtenu, on recueille 572 g d'agent emulsionnant qui contient 47.5 % en poids par rapport au poids total de la 
composition d'alcool gras. 

5 

Exemole 16 

Precede de preparation dun agent emulsionnant k base de poly glycosides et d'alcool gras selon linvention 

io [C072J 200 g de sirop de sucres contenant 25% d'eau, 1 08 g de D-xylose, 21 g de L-arabinose, 20 g de D-glucose 
et 1 g de D -galactose sont ajoutes goutte k goutte en 1 heure dans 208 g de n-butanol contenant 3 g d'acide suifurique 
et 14 g d'eau k une temperature de I'ordre de 100 k 105°C. L'eau est eiiminee au cours de la reaction par distillation 
azeotropique du melange eau/butanol. On ajoute ensuite le milieu reactionnel obtenu k 432 g d'alcool gras constitue 
de 60% de tetradecanol et 40% d'octadecanol contenant 1 ,5 g d'acide suifurique, k une temperature de 90°C. Le buta- 

75 nol est eiimine sous pression reduite en continu pendant I'addition. Ensuite, k la m£me temperature, I'acidite du milieu 
est neutralistepar une 'soluSon^eusa ^de sbifie i'30,5% jusqu^ pH7'& & Aprte refrcM^menT^O^C et brcyaga 
du solide obtenu, on recueille 582 g d'agent emulsionnant qui contient 47 % en poids par rapport au poids total de la 
composition d'alcool gras. 

20 Exemole 17 



Precede de preparation de polyxylosides de cetearyle 

[0073] 1 00 g de D-xy!ose sont mis en suspension dans 31 8 g d'alcool gras (hexadecanol : 50%. octadecanol : 50%) 
25 contenant 2 g d'acide suifurique. Le milieu reactionnel est maintenu sous pression reduite pendant 3 heures k 80°C. 

Apres filtration, I'acidite du milieu est neutralisee par une solution aqueuse de soude k 30.5% jusqu'& pH 7 k 8. Le pro- 
- duit de la reaction appeie agent emulsionnant e base de pdyxylosides de cetearyle (400 g) se preserrte sous la forme - 

d'une pate solide qui contient 43% en poids d'alcool gras residuel. Celui-ci est ramene ensuite k 55% par rapport k 

I'ensembie du produrt de la reaction par addition d'un melange d'hexadecanol et d'octadecanol (50/50) et est broye afin 
30 d'obtenir une poudre de granulometrie inferieure k 800 urn. 

Exemole 18 



Exemple cf emulsion f luide selon rinvention * : 

35 

[0074] 2 g de I'agent emulsionnant de I'exemple 1 sont mis en suspension dans 48 g d'eau osmosee. Le melange 
est porte k 50 °C et est ensuite agite (500 rpm) pendant 2 minutes. L'emulsion ainsi formee est ensuite refroidie k tem- 
perature ambiante. Cette emulsion reste stable pendant 3 mois dans une etuve k 45°C. 



40 Exempie 19 

Exemple (femulsion f luide selon rinvention ~~ 

[C075] 1.5 g de I'agent emulsionnant de I'exemple 2 sont mis en suspension dans 48,5 g d'eau osmosee. Le 
45 melange est porte k 50 °C et est ensuite agite (500 rpm) pendant 2 minutes. L'emulsion ainsi formee est ensuite refroi- 
die k temperature ambiante. Cette emulsion reste stable pendant 3 mois dans une etuve k 45°C. 



Exemple 20 

so Exemple cremulsion selon linvention - preparation d'une creme 

[0076] 3 g de I'agent emulsionnant de rexemple 1 sont mis en suspension dans 47 g d'eau osmosee. Le melange 
est porte k 50 °C et est ensuite agite (500 rpm) pendant 2 minutes. L'emulsion ainsi formee est ensuite refroidie k tem- 
perature ambiante. Cette emulsion reste stable pendant 3 mois dans une etuve k 45°C. 
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Exempt*? 21 

Exemple d'6mulsion f luide selon, linverrtion 

5 [0077] Chauffer 2 g de I'agent emulsionnant k base de potyglycosides de I'exemple 1 , 5 g d'huile de tourneso! et 43 
g d'eau osmosee en meme temps k une temperature de 70°C, puis homogeneiser (1300 rpm) k la mdme temperature 
pendant 1 minute et enf In refroidir sous agitation lente (300 rpm) jusqu'& une temperature de i'ordre de 25°C. Apres 1 
jour de murissement la viscosity de I'emulsion ainsi formee est de 6130 cp (BROOKFIELD DV II - 25°C - 12 rpm - 
module 3). Cette emulsion reste stable pendant 3 mois dans une etuve k 45° C. 

10 

Exemple 22 

Exemple d*6mulslon selon I'lnvention - preparation d'une cr&me 

75 [0078] Chauffer 3 g de I'agent emulsionnant k base de potyglycosides de I'exemple 7, 1 5 g d'isostearate d'isostea- 
ryl et 32 g d'eau osmosee en meme temps k une temperature de 70°C, puis homogeneiser (1300 rpm) k la m&me 
temperature pendant 1 minute et enf in refroidir sous agitation lente (300 rpm) jusqu'& une temperature de I'ordre de 
25°C. Apres 1 jour de murissement, la viscosite de I'emulsion ainsi formee est de 20000-25000 cp (BROOKFIELD DV 
II - 25°C - 12 rpm - module 3). Cette emulsion reste stable pendant 3 mois dans une etuve k 45°C. 

20 

Ex mple23 

Ex mple d'emulsion f luide selon I'in vent ion 

25 [0079] La phase lipophile (10 g d'isostearate d'isotearyle) qui contient 4 g d'agent emulsionnant k base de polygly- 
cosides de I'exemple 7 et la phase hydrophile (86 g d'eau osmosee) sont chauffees separement k une temperature de 
70°C. La phase lipophile est mise sous agitation vive (800 rpm) et on y ajoute en 2 minutes la phase hydrophile jusqu'& 
('inversion de phase caracterisee par un changement brutal de la viscosite. L'addition peut etre ensuite plus rapide (1 
minute). On laisse enf in refroidir I'emulsion sous agitation lente (300 rpm) jusqu k une temperature de I'ordre de 25°C. 

30 [0080] Apres 1 jour de murissement, la viscosite de I'emulsion ainsi formee est de 6960 cp (BROOKFIELD DV II - 
25°C - 1 2 rpm - module 3). Cette emulsion reste stable pendant 3 mois dans une etuve k 45°C. 

Exemple 24 

35 Exemple d'emulsion selon I'in vent ion - preparation d'une creme 

[0081] La phase lipophile (10 g de miglyol) qui contient 4 g d'agent emulsionnant k base de potyglycosides de 
r exemple 8 et la phase hydrophile (86 g d'eau osmosee) sont chauffees separement k une temperature de 70°C. La 
phase lipophile est mise sous agitation vive (800 rpm) et on y ajoute en 2 minutes ta phase hydrophile jusqu 'k ('inversion 
40 de phase caracterisee par un changement brutal de la viscosite. L'addition peut etre ensuite plus rapide (1 minute). On 
laisse enf in refroidir I'emulsion sous agitation lente (300 rpm) jusqu 'k une temperature de I'ordre de 25°C. Apres 1 jour 
de murissement, la viscosite de I'emulsion ainsi formee est de 1 1320 cp (BROOKFIELD DV It - 25° C - 1 2 rpm - module 
3). Cette emulsion reste stable pendant 3 mois dans une etuve k 45° C. 

45 Exemple 25 

Exemple d'emulsion f luide selon linvention 

[0082] La phase lipophile (10 g d'un melange d'huile de toumesol : 50% et de dimethicone : 50%) qui contient 4 g 
so d'agent emulsionnant k base de polyglycosides de I'exemple 11 et la phase hydrophile (86 g d'eau osmosee) sont 
chauffees separement k une temperature de 70°C. La phase lipophile est mise sous agitation vive (800 rpm) et on y 
ajoute en 2 minutes la phase hydrophile jusqu & inversion de phase caracterisee par un changement brutal de la vis- 
cosite. L'addition peut etre ensuite plus rapide (1 minute). On laisse enfin refroidir i'emulsion sous agitation lente (300 
rpm) jusqu'e une temperature de I'ordre de 25°C. Cette emulsion reste stable pendant 3 mois dans une etuve k 45°C. 

55 



14 



EP 1 027 921 At 

Exemple 26 

Exemple <f Emulsion f luide selon invention 

5 [0083] La phase lipophile (10 g d'isost6arate d'isostearyie) qui contient 4 g d'agent emulsionnant k base de poly- 
glycosides de I'exerrple 1 et la phase hydrophile (86 g d'eau osmos6e), sort chauff6es s^parement k une temperature 
de 70°C. La phase hydrophile est mise sous agitation (1500 rpm) et on y ajoute progressivement la phase lipophile. On 
laisse ensuite refroidir remulsion sous agitation lente (300 rpm) jusqu'S une temperature de I'ordre de 25°C. Apres 1 
jour de murissement, la viscosite de remulsion ainsi formee est de 6130 cp (BROOKFIELD DV II - 25°C - 12 rpm - 

10 module 3). Cette Emulsion reste stable pendant 3 mois dans une etuve k 45°C. 

Exemple 27 

Exemple cremulsion selon linvention - preparation dune creme 

15 

[00841 Chauffer 30 gdeTagenf emulsionnant a base de polyglycosides de I 'exemple 3; 1 00 g d'isostearated'isos- 
tearyie et 870 g d'eau osmosee en meme temps k une temperature de 70°C t puis homogeneiser (150 rpm) a la meme 
temperature pendant 1 minute. Laisser refroidir k 40°C et passer le milieu dans un homogeneisateur haute pression 
(300 bars). Apres 1 jour de murissement, la viscosite de remulsion ainsi formee est de 6160 cp (BROOKFIELD DV II - 
20 25°C - 12 rpm - module 3). 

Example 2$ 

Exemple cf emulsion concentree phytosanitaire selon I'invenfion 

25 

[0085] Chauffer 2 g de I'agent emulsionnant k base de polyglycosides de I'exemple 1 5. 70 g d'huile decolza et 28 
g d'eau osmos6e en mem e tem ps a une temperature de 75°C, puis homogeneiser (1 0000 rpm)Ala m§me temperature, 
pendant 2 minutes et ertf in refroidir sous agitation lente (300 rpm) jusqu'& une temperature de I'ordre de 25°C. Apres 1 
jour de murissement, la viscosite de remulsion ainsi formee est de 1060 cp (BROOKFIELD DV II - 25°C - 12 rpm - 
30 module 3). Cette emulsion reste stable pendant 2 mois dans une etuve k 45°C. 

Exemple 29 

Exemple d'emulsion concentree phytosanitaire selon I'invention 

35 

[0086] Chauffer 2 g de I'agent emulsionnant k base de polyglycosides de I'exemple 16, 70 g d'ester de colza (ester 
de Robbe) et 28 g d'eau osmosee en meme temps k une temperature de 75°C, puis homogeneiser (10000 rpm) k la 
m§me temperature pendant 2 minutes et enfin refroidir sous agitation lente (300 rpm) jusqu 'k une temperature de 
I'ordre de 25°C. Apres 1 jour de murissement. la viscosite de remulsion ainsi formee est de 1800 cp (BROOKFIELD DV 
40 II - 25°C - 12 rpm - module 3). Cette emulsion reste stable pendant 2 mois dans une etuve k 45°C. 



-- Exemple 30 - 



45 



Exemple cremulsion diluee phytosanitaire selon ('invention 

[0087] Dans un tube, on place 0,5 g de remulsion de I'exemple 28 et 1 9.5 g d'eau, puis on melange le tout par trois 
retournements successifs du tube. L'6mulsion obtenue est stable pendant 2 heures, ce qui correspond au temps 
necessaire k ('utilisation du produrt par I'agriculteur par exemple. 

so Exemple 31 

Exemple cremulsion de gasoil selon Ilnvention 

[0088] Chauffer 1 g de I'agent emulsionnant a base de polyglycosides de I'exemple 15. 69.5 g de gasoil et 29.5 g 
55 d'eau osmosee en m§me temps k une temperature de 65°C. puis homogeneiser (9500 rpm) k la m§me temperature 
pendant 2 minutes et enfin refroidir sous agitation lente (300 rpm) jusqu'& une temperature de I'ordre de 25°C. 
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Exemole co moaratif 32 

Indices de cr6mage des 6mulsi ns pr6par6es k partlr des agents Smulsionnarrts k base de p lyglycosides et 
dalcools gras de rinventton 

Preparation des Emulsions 

Compositions : 

[0089] 

3 % en poids par rapport au poids total de I'Smulsion dagent 6mulsionnant k base de polyglycosides et d alcools 
gras 

1 0 % en poids par rapport au poids total de l'6mulsion d'huile de tour nesol 

0,5 % en poids par rapport au poids total de T6mulsion de conservateur (Ph6nonip®) 

eau osmo$6e qsp 1 00 % en poids. 

Protocols : 

[0090] Les constituents sont pes£s successivement dans un b£cher de forme basse et sorrt chauff 6s 1 0 minutes k 
75°C. Le milieu est agrte 1 minute k 15 000 rpm au poiytron. L'agitation est poursuivie k I'aide d'un barreau magn6tique 
(200 rpm) pendant 30 minutes jusqu au refroidissemerrt de r Emulsion. L'6mulsion est Iaiss6e k murir 24 heures k 25°C 
avant son analyse. 

[0091] Tous les agents 6mulsionnants k base de poly glycosides et dalcools gras utilis6es contiennent 55 % en 
poids par rapport au poids total des compositions, d'un melange d'hexad£canol et d'octad6canol (50/50 ; poids/potds). 
Les polyglycosides sont constituSs de polyhexosides (polyglucosides de i'exemple de synthase 3) et/ou de polypertto- 
sides (polyxylosides de I'exemple 17). 

indice de cremage 

[0092] Lindice de cr6mage est d6f ini comme le pourcerrtage en volume d* Emulsion r§siduelle aprfcs un traitement 
de d6stabilisation par centrifugation. Les centrifugations (4080 g pendant 1 heure) sont identiques pour I'ensemble des 
essais. Aprfcs centrifugation, I'indice de cremage est le rapport du volume d'6mulsion r6siduelle sur le volume total 
d'6mulsion inttiale multiple par 100. 

[0093] Les rgsultats sont r£sum£s dans le tableau suivant : 



CONSTITUTION DE L'AGENT EMULSIONNANT A BASE DE POLYGLY- 
COSIDES 


Polyglucosides de 
I'exemple de synthase 3 
(% / polyglycosides 
totaux) 


Polyxylosides de rexenv 
ple 17 (% / polyglycosi- 
des totaux) 


Indice de cremage 


100 


0 


19.5% 


34 


66 


98,5% 


30 


70 


99,5% 


20 


80 


99,7 % 


10 


90 


99,7 % 


0 


100 


100% 



[0094] Le tableau precedent permet de mettre en Evidence que les agents 6mulsionnants k base de polyglycosides 
contenant de 66% k 100% en poids par rapport aux poids total des polyglycosides. de polyp entosides et de 0 k 34 % 
en poids de polyhexosides, permettent de former des emulsions pr6sentant un indice de cremage proche de 100 %, 
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c'est-&-dire stables k la centrifugation ; ce qui n'est pas le cas des compositions contenant exclusivement des polyhexo- 
sides tels que les poiyglucosides de I'exemple de synthase 3. 

Exemple 33 

5 

Procede de preparation d'agent emulsionnant comparatif 

[0095] Af in de mettre en Evidence tes proprietes particuli^res des agents 6mulsionnants de la presente invention, 
nous avons prepare ('agent emulsionnant comparatif suivant : 65 g de I'agent emulsionnant k base de poiygluc-oside de 
io I'exemple 1 de synthase et 35 g de I'agent emulsionnant k base de polyxylosides de I'exemple 1 , sort melanges afin 
d'obtenir 100 g d'agent emulsionnant k base de polyglycosides comprenant 35% en poids, par rapport aux polyglyco- 
sides. de polyperrtosides (polyxylosides) et 65 % en poids de polyhexosides (poiyglucosides). 

Example cpmparatif 34 

15 

Variation de ia retrodiffusion des emulsions prepares a pairtirdes agems emulsionnants a fcasede polyglyco- 
sides et d'alcools gras de invention 

Principe de I 'analyse 

20 

[0096] La methode d'analyse utiltsee pour ^valuer les stabilites relatives des emulsions repose sur la mesure de la 
retrodiffusion de I'emulsion au moyen d'un TURBISCAN. Cet instrument d'analyse macroscopique k balayage vertical 
utilise un detecteur proche infrarouge. II realise un balayage optique complet de toute la hauteur de rechantillon d'emul- 
sion et restitue sous forme de graphique ou de tableaux laspect macroscopique de I'emulsion k un temps donn6. 
25 Congu pour fonctionner en mode cinetique, il detecte les Evolutions physiques de I'emulsion par simple comparaison 
des profils graphiques. Cette technique permet de detecter bien avant I'oeil nu les ph&iomenes de cremage. de clari- 
fication, d^s^imentatioa^ les plus sta-__ 
bles sort celles qui presenters une variation de la retrodiffusion en fonction du temps la plus faible. 

30 Preparation des Emulsions 

Compositions : 

[0097] 

35 

2 % en poids par rapport au poids total de I'emulsion d'agent emulsionnant 
- 30 % en poids par rapport au poids total de I'emulsion d'huile de tournesol 
- 0,4 % en poids par rapport au poids total de I'emulsion de conservateur (Phenonip®) 
eau osmosee qsp 100 % en poids. 

40 

Protocole : 



[0098] Les constituants sont peses successivement dans un becher de forme haute et sont chauff es 1 0 minutes k 
75°C. Le milieu est agite 1 minute k 1 5 000 rpm au polytron. L'agitation est poursuivie k I'aide d'un barreau magnetiqu 
45 (200 rpm) pendant 30 minutes jusqu'au refroidissement de I'emulsion. Les analyses sont realis6es immediatement 
apres la fabrication des emulsions. 

[0099] Tous les agents emulsionnants k base de polyglycosides et d'alcools gras utilisees contiennent 50 % en 
poids par rapport au poids total des compositions, d un melange de tetrad6canol etd'octadecanol (25/75 ; poids/poids). 
Les emulsions comparees sont les suivantes : 

50 



N° de I'emulsion 


1 


2 


3 


4 


Agent emulsionnant selon I'invention 


Exemple 1 


Exemple 11 






Agent emulsionnant comparatif 






Exemple 33 


Exemple de synthese 1 
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(suite) 



N° de I'gmulsion 


1 


2 


3 


4 


% de polypentosides / polyglycosides de 
I'agent 6mulsionnant 


100% 


90% 


35% 


0% 


% de polyhexosides / polyglycosides de 
I'agent 6mulsionnant 


0% 


10% 


65% 


100% 



10 [0100] Les rgsultats sont r6sum£s dans le tableau suivant : 



Variation de la r&rodiffusion en fonction du temps mesur£e dans 
fe bas des tubes contenant les emulsions A analyser 




Temps en heures 


N° de remis- 
sion 


5 


10 


20 


27 


1 


2,5% 


3.5% 


5.5% 


7% 


2 


4,5% 


7% 


10% 


12.5% 


3 


9% 


13,5% 


17% 


20% 


4 


13% 


25% 


26% 


28% 



[01 01 ] Le tableau pr£c£dent perm et de montrer que les Emulsions pr6par6es k parti r des agents £mulsionnants de 
rinvention (N° 1 et 2) presenters des variations de la r&rodrffusiqn en fonction du temps plus faibles que celles obser- 
ve) vees avec les emulsions pr6par6es & partir des agents §mulsionnants comparatif s (N° 3 et 4). Les emulsions de la pre- 
sente invention sont done plus stables: 

Exemple comparatif 35 

35 Variation de la retrodiffusion des Emulsions preparees d partir des agents 6mulsionnants £ base de polyglyco- 
sides et d'alcools gras de rinvention 

[0102] Cet exemple comparatif est r£alis6 comme r exemple comparatif 34 pr6c6dent si ce n est que I on remplace 
I'huile de tournesol par le Miglyol 812 N commercialism par Lambert Riviere. 
40 [01 03] Les Emulsions compares sont les suivant es : 



N° de l'6mulsion 


5 


6 


7 


8 


Agent Smulsionnant selon rinvention 


Exemple 1 


Exemple 1 1 






Agent 6mulsionnant comparatif 






Exemple 33 


Exemple de synthase 1 


% de polypentosides / polyglycosides de 
I'agent 6mulsionnarrt 


100% 


90% 


35% 


0% 


% de polyhexosides / polyglycosides de 
I'agent 6mulsionnant 


0% 


10% 


65% 


100% 



55 [0104] Les resultats sont resumes dans le tableau suivant : 
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Variation de la r&rodiffusion en fonction du temps mesurge dans 
le bas des tubes contenant fes Emulsions & analyser 




Temps en heures 


N° de remis- 
sion 


5 


10 


15 


20 


5 


3.5% 


3,5% 


3,5% 


3.5% 


6 


4% 


5% 


6,5% 


8% 


- 7 


21% 


27% 


27,5% 


28,5% 


8 


16% 


24,5% 


25% 


26% 



20 



Pourcentage d'6mulsion rgsidueiie mesur4 en fonction du temps par 
analyse de la rgtrodiffusion sur toute la hauteur des tubes contenant 

les Emulsions 




Temps en heures 


N° de I6mul- 
sion 


5 


l_q_ 


„ 15_ 


20 


5 


99% 


99% 


99% 


99% 


6 


98% 


97% 


95% 


93% 


7 


86% 


77% 


76% 


75% 


8 


93% 


85% 


83% 


81% 



35 

[0105] Les tableaux pr6c6dents permettent de montrer d'une part, que les Emulsions preparees & partir des agents 
6mulsionnants de rinverrtion (N° 5 et 6) presentent des variations de la r6trodiffusion en fonction du temps plus faibles 
que celles observes avec les Emulsions prepares & partir des agents 6muJsionnants comparatifs (N° 7 et 8). D'autre 
40 part, les Emulsions r6siduelles obtenues avec les agents 6mulsionnants de invention (N° 5 et 6) sont tr6s largement 
supSrieures a celles obtenues avec les agents comparatifs (N° 7 et 8). Les Emulsions de la presente invention sont 
done plus stables. 

Exemple compact 3g 

45 

Indices de cr6mage des emulsions preparees a partir des agents 6mulsionnants a base de polyglycosides et 
d'alcools gras de I'invention 

Preparation des emulsions 

50 

Compositions : 
[0106] 

55 - 2 % en poids par rapport au poids total de Emulsion d'agent 6mulsionnant k base de polyglycosides et d'alcools 
gras 

30 % en poids par rapport au poids total de l'6mulsion dtiuile 
- 0,4 % en poids par rapport au poids total de l ^mulsion de conservateur (Ph&ionip®) 
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eau osmos6e qsp 1 00 % en poids. 
Protocole : 

5 [01 07] Les constituarrts sent pes6s successi vement dans un becher de forme basse et sort chauff 6s 1 0 minutes k 
75°C. Le milieu est agrte: 1 minute k 1 5 000 rpm au polytron. L'agitation est poursuh/ie k I'aide d'un barreau magnetique 
(200 rpm) pendant 30 minutes jusqu au refroidissemerrt de I'Zmulsion. L'Smulsion est laiss£e k murir 24 heures k 25°C 
avant son analyse. 

[0108] Tous les agents 6mulsionnants k base de polyglycosides et d'alcools gras utilis6es contiennent 50 % en 
io poids par rapport au poids total des compositions, d'un melange de tetradecanol et d'octad6canol (25/75 ; poids/poids). 

fndice de cremage 

[01 09] Lindice de cremage est del ini comme le pourcentage en volume d'emulsion r6siduelle aprfcs un traitement 
15 de d6stabilisation par centrifugation. Les centrifugations (4080 g pendant 1 heure) sort identiques pour Tensemble des 
essais. Apres centrifugation, I'indice de cremage est le rapport du volume d'emulston r£siduelle sur le volume total 
d'6mulsion inttiale multiple par 100. 

[0110] Les emulsions ont 6t6 preparees avec deux huiles differerrtes , le Miglyol 812IM commercialize par Lambert 
Riviere et I'isostearate d'isostearyte de Gattefosse\ Les Emulsions comparees sort les suivantes : 
20 [0111] Avec le Miglyol 81 2N : 



N° de remulsion 


9 


10 


11 


12 | 


Agent 6mulsionnart selon I'invention 


Exemple 1 


Exemple 1 1 






Agent emulsionnarrt comparatif 






Exemple 33 


Exemple de synthese 1 


% de polypentosides / polyglycosides de 
I'agent emulsionnarrt 


100% 


90% 


35% 


0% 


% de polyhexosides / polyglycosides de 
I'agent emulsionnarrt 


0% 


10% 


65% 


100% 



35 [01 1 2] Avec I'isostearate d'isostearyle : 



N° de l 6mulsion 


13 


14 


15 


16 


Agent Emulsionnarrt selon I'invention 


Exemple 1 


Exemple 1 1 






Agent emulsionnarrt comparatif 






Exemple 33 


Exemple de synthese 1 


% de polypentosides / polyglycosides de 
I'agent emulsionnarrt 


100% 


90% 


35% 


0% 


% de polyhexosides / polyglycosides de 
I'agent emulsionnarrt 


0% 


10% 


65% 


100% 



so [01 1 3] Les resultats sort resumes dans le tableau suivant : 



N° de I'emul- 
si n 


Indice de cremage 

(%) 


9 


100 
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(suite) 



5 



10 



N° de 1 Emul- 
sion 


Indice de crdmag 
(%) 


10 


100 


11 


58 


12 


58 


13 


100 


14 


100 


15 


66 


16 


77 



15 

[0114] Le iabieau precedent permet de mettre en evidence que ies agents ~6mulslon'nant8' - de11nventidh' (N°''9ri'0. 
13 et 14) permettent de former des emulsions presentant un indice de cremage proche de 100 %. c'est-&-dire stables 
k la centrif ugation ; ce qui n'est pas ie cas des emulsions preparees k partir des agents emuJsionnants comparatifs (N° 
11, 12, 15 et 16). 

20 

Exemple 37 

Mesure de la stability a long terme des emulsions de la presente invention par analyse de leur retrodiffusion 

25 Principe de I 'analyse 

[0115] Le principede lanalyse estidentiqueiLcelui decrit dans J'exemple-Comparatif-34. — 

Preparation des Emulsions 

30 

Compositions : 
[0116] 

35 - 4 % en poids par rapport au poids total de I'emulsion d'agent Smulsionnant de I'exemple 7 
- 30 % en poids par rapport au poids total de I'emulsion d'huile de tournesol 
0,4 % en poids par rapport au poids total de I'emulsion de conservateur (PhSnonip®) 
eau osmosee qsp 100 % en poids. 

40 Prc-tyCQle : 

[0117] Les constituants sont peses successivement dans un becher de forme haute et sont chauffes 10 minutes t 

75°C. Le milieu est agite 1 minute a 1300 rpm. L/agitation est poursuivie k I'aide d'un barreau magnetique (200 rpm) 
pendant 30 minutes jusqu'au refrotdissement de I'emulsion. Apres un jour de murissement k 25°C, I'emulsion est pla- 
45 cee dans une etuve k 40°C et analysee regulierement au moyen de I'analyseur de retrodiffusion (Turbiscan). 
[01 1 8] Les resultats sont resumes dans le tableau suivant : 



Pourcentage d'6mufsion r£siduelle deter- 
mine par analyse de la retrodiffusion en 
fonction du temps 


Temps (jours) 


% d'gmulsion resi- 
duelle 


0 


100 


10 


100 
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(suite) 



Pourcentage d'6mul$ion r§siduelle d&er- 
min& par analyse de la r&rodiffusion en 
fonction du temps 


Temps flours) 


% d'6mulsion r£si- 
duelle 


30 


100 


50 


100 


70 


100 



[0119] Le tableau pr6c6derrt permet de montrer que l*6mulsion est parfaitement stable dans le temps aprSs un 
is stockage & 40°C. 

Exemple comparatif 39 

Pouvoir suspensrf des Emulsions preparees k partir des agents emulsionnants k base de polyglycosides et 
20 d'alcools gras de I'invention 

Principe 

[0120] Pour ^valuer les pouvoirs suspensifs des Emulsions de la pr^serrte invention, nous les avons pr£par6es en 
25 ajoutant comme additrf, des particules solides de tailles comprises entre 0,05 et 0,250 mm. Nous avons ensuite soumis 
les Emulsions a un traitement de d6stabilisation par cerrtrrfugation k 2000 rpm pendant 3 minutes k 20°C. Nous avons 
alors mesurg le culot de particules solides relargu<§es au fond du tube. Les r6suitats sont exprim^s en pourcentage de 
culot d6f ini par le volume de culot par rapport au volume total d'6mulsion centrifug^e. Les Emulsions qui presenters les 
meilleurs pouvoirs suspenafs sont celles pour lesquelles nous n'obtenons pas du tout de culot. 

30 

Preparation des emulsions 
Compositions : 

35 [0121] 

3 % en poids par rapport au poids total de I'^mulsion d'agent 6mulsionnarrt k base de polyglycosides et d'alcools 
gras 

1 0 % en poids par rapport au poids total de l'6mulsion d'huile (isost6arate d' isostearyle) 
40 « 5 % en poids de particules solides de 0,05 k 0,25 mm de diamfctre 

0,5 % en poids par rapport au poids total de I'&nulsion de gonservateur (Ph&ionip®) 
eau osmosEe qsp 1 00 % en poids. 

Protocols: 

45 

[0122] Les constituents sont pes£s success! vement dans un b6cher de forme basse et sont chauites 1 0 minutes k 
75°C. Le milieu est agrt6 1 minute k 1300 rpm. L'agitation est poursuivie k I'aide d'un barreau magn6tique (200 rpm) 
pendant 30 minutes jusqu'au refroidissement de I'Smulsion. L'6mulsion est laissSe k murir 24 heures k 25°C avant son 
analyse. 

so [0123] Les agents Emulsionnants k base de polyglycosides et d'alcools gras utilis6es contiennent 50 % en poids 
par rapport au poids total des compositions, d'un melange d'hexad£cano! et d'octad£canol (33/67 ; poids/poids). Les 
polyglycosides sont constitu^s de polyhexosides (polyglucosides jde I'exemple de synthase 2) ou de polypentosides 
(polyxylosides de I'exemple 2). 

[0124] Les r£sultats sont resumes dans le tableau suivant : 

55 
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AGENT EMULS!ONNANT 


POUVOIR SUSPENSIF 


Agent emuisionnant comparatrf de i'exempie de synthEse 2 


12% 


Agent Emuisionnant de I'exempie 2 de linvention 


0% 



w [0125] Le tableau prEcEdent permet de mettre en Evidence que ('agent Emuisionnant de I'exempie 2 de rinvention 
permet de former des Emulsions prEsentant un pouvoir suspensif excellent, c'est-&-dire absence de culot obtenu aprEs 
centrifugation ; ce qui n'est pas le cas de I'agent Emuisionnant comparattf de I'exempie de synthase 2 pour lequel les 
Emulsions relarguent un culot de 12%. 

is Exemple 39 



CrEme auto-bronzante et hydratante resistante a I'eau 
[0126] 





A- 


Agent Emuisionnant de I'exempie 4 


4,0% 


25 




Aloe vera 


1.0% 






Beurre de karitE 


0.2% 






DimEthicohe ~ 


~ 2,0% 






2-octyl dodecyl myristate (MOD) 


3,0 % 


30 




Propylglycol stEarate (Stepan PGMS) 


1,0% 






Acide stearique 


1,0% 






Vitamine E 


0.1 % 


35 




Acide hyaluronique (VITALHYAL) 


1,0% 






PhEnonip 


0.5% 




B- 


Glycerol 


10% 






Eau 


qsp 100% 


40 


C- 


DihydroxyacEtone 


5.0% 






-Eau 


- 10.0% 




D- 


Fragrance 


QS 



45 

[0127] ProcEdE de fabrication de la creme : 



Peser tous les ingrEdients de A 
Peser tous les ingrEdients de B et homogenEiser 
so Chauffer a 75 °C sEparEment 

Mettre A sous agitation a 800 rpm 
Ajouter B en filet dans A 

MEIanger a 1300 rpm quelques minutes k 75 °C 
Laisser refroidir a 40°C en agitant a 300 rpm 
55 PrEparer la solution C k tempErature ambiante 
Additionner C et D dans i'Emulsion 
Corriger le pH si cela est nEcessaire. 



BNSDOCID- <EP 1027921A1 I > 



23 



EP 1027 921 A1 



Exernole 40 
Lait hydratant 
5 [0128] 



Agent 6mulsionnant de Texemple 10 


2,0% ; 


Miglyol 812 N 


3,0% 


Isostearate d'isostearyle 


3,0% 


Dim6thicone 


2.0% 


Acide st6arique 


1,0% 


Acide hyaluronique (VITALHYAL) 


1,0% 


Phenonip 


0,5% 


Eau 


QSP 100% 



[0129] Proc6d6 de fabrication du lait : 

Peser tous les ingredients 
25 Chauffer k 75 °C 

Ntelanger k 3000 rpm quelques minutes k 75 °C 
Laisser refroidir k 30°C en agitant k 500 rpm 
Corriger le pH si cela est necessaire. 

30 Exemple 41 

Lait demaquillant 

[0130] 

35 





A- 


Agent emulsionnant de I'exemple 7 


4,0% 


40 




Beurre de karite 


2,0% 






Dim6thicone 


2,0% 






Huile d'amande douce 


2,0% 






Huilede Jojoba 


3,0% 


45 




Huile de coton hydrog6n6e 


3,0% 




B- 


Vitamine E 


0,5% 






Vitalhyal 


5,0% 


50 




Muciliance 


0.05% 






Peptides de b!6 


0,5% 






Solavena 


1,0% 


55 




Ph6nonip 


0,4% 




Eau 


qsp 100% 




c- 


Gelwhite (3% dans Teau) 


10,0% 
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(suite) 



D- 


Parfum 


QS 




Colorant 


QS 



5 

[01 31 ] Precede de fabrication du lart : 

Peser tous les ingredients de A et chauffer k 75°C 
Peser tous les ingredients de B et chauffer k 75°C sous agitation 
io Ajouter B dans A sous agitation k 800 rpm et k 75°C 
Agiter 2 minutes k 1300 rpm 
Agiter k 200 rpm jusqu'& 40°C 
Ajouter C 

Corriger le pH si cela est n£cessaire 
is Ajouter D. 

Exempt 42 

Cr6me de nuit 

20 

[0132] 



25 


Agent emulsion nant de Texemple 8 


4,0% 




Dim£ihicone 


2,0 % 




Huile de jojoba 


1,5% 


30 


Huile d'amandes douces 


1,5% 


MOD 


5,0% 




Acide stearique 


2,0% 




Huile de ble 


1,0% 


35 


Solavena 


1.0% 




VrtalhyaJ (acide hyaluronique) 


2,0% 




Vrtamine E 


0,5% 


40 


Ph6nonip 


0,5% 




Fragrance 


QS 




"Colorant - 


~QS~~ 




Eau 


QSP 100% 



45 



[01 33] Precede de fabrication de la creme : 

Peser tous les ingredients excepte la fragrance 
so Chauffer k 75 °C 

Meianger k 300 rpm quelques minutes jusqu 'k 40 °C 

Ajuster le pH 

Additionner la fragrance 

Passer dans un homogeneisateur k 300 bars. 
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Exemple 43 

Crfeme fiuide gommante 
[0134] 



Agent emulsionnant de I'exemple 9 


4,0% 


Miglyol 812 N 


10.0% 


Acide hyaluronique (Vitalhyal) 


2,0% 


Exfoiiance 


5.0% 


PhGnonip 


0.5% 


Fragrance 


QS 


Eau 


QSP 100% 



[0135] Proc6d6 de fabrication de la crdme fiuide : 

Peser tous les ingredients excepts la fragrance 
Chauffer & 50 °C 

M6langer & 1300 rpm quelques minutes 
Laisser refroidir en agitant k 300 rpm 
A 25°C, addrtionner la fragrance 
Corriger le pH si cela est ngcessaire. 

Exemple 44 

Creme gel, contour des yeux 
[0136] 



A. 


Acide mucique (Muciliance) 


0,05% 




Eau 


QSP 100% 


B. 


Agent emulsionnant de lexemple 1 2 


3,0% 




Bashyal 


1.0% 




Vitalhyal 


2,0% 




Ph6nonip 


0.4% 


C. 


Eau de bleuet 


10,0% 



Proc6d6 
[0137] 

M6langer les ingredients de A 
Ajuster le pH k 6 avec de la soude 1 N 
Ajouter B dans A 
- Chauffer k 75°C 

Agiter 1 minute k 500 rpm 
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Laisser refroidir sous agitation k 300 rpm 
Ajouter C k 30°C. 

gxemple 45 

Baume nutritif pour cheveux 
[0138] 



Agent emulsionnant de Texemple 14 


3,0% 


Dim6thicone 


1.0% 


Huiledeble 


0.5% 


Peptides de bie 


0,5% 


Ph6nonip 


0.5% 


Parfum 


QS 


Eau 


QSP 100% 



[01 39] Proced£ de fabrication : 

25 

Peser tout sairf le parfum 
Chauffer 75°C 
" ~AgiteKO300 rprrTi minute 

Laisser refroidir a 300 rpm jusqu'& 25°C 
30 - Ajouter le parfum. 



Exemole 46 
Cr6me anti-acnee 

35 

[0140] 



40 


Composition de Texemple 1 3 


4.0% 




Huile de paraffine (MARCOL 82) 


2.0_%___ 




Miglyol 812 N 


3,0% 


45 


lsost£arate d'isostearyle 


3,0% 




Dimethicone 


2,0% 




Acide stearique 


2.0% 




Sophoroses lipides (SOPHOLIANCE) 


1.0% 


50 


Ph6nonip 


0,5% 




Eau 


QSP 100% 



55 [0141 ] Proc&te de fabrication de la crdme : 

[0142] Preparer une solution aqueuse limpide de SOPHOLIANCE k 25 % de mature s6che. a pH 6 (NaOH). 



Peser tous les ingredients excepts SOPHOLIANCE 
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Chauffer k 75 °C pendant 10 minutes 
M6langer k 1500 rpm 1 minute k 75 °C 
Laisser refroidir. en agrtant k 300 rpm 
Addrtionner SOPHOLIANCE vers 50°C 
5 Corriger le pH si cela est necessaire. 

Stopper I'agitation vers 30°C 

Revendications 

10 1 . Emulsion comprenant, en poids : 

de 4,5 k 99,5% d'eau 
- de 0 k 95% d'huile 

de 0 k 50% de substance active 
is - un agent emulsionnant en complement k 1 00%, 

Tagent emulsionnant comprend de 30 k 65% en poids d'au moins un alcool gras de formule ROH, ou R est un radi- 
cal aliphatique, saturg ou insaturg ayant de 1 a 4 insaturations ethyieniques, lingaire ou ramifie. ayant de 12 k 22 
atomes de carbone, le reste etant, saut des impuretes, constitue : 

20 

a)- sort, d'un melange de polyglycosides comprenant des polypentosides de formule (I) : 

R 1 0(P) n1 (I) 

25 dans laquelle R 1 est un radical aliphatique, saturg ou insaturg ayant de 1 k 4 insaturations gthylgniques, 

lineaire ou ramifig, ayant de 12 k 22 atomes de carbone. P est le reste d'un pentose choisi parmi I'arabinose 
et le xylose. n1 est compris entre 1 et 5 ; et des polyhexosides de formule (II) : 



30 



R 2 0(H) n2 (II) 

dans laquelle R 2 est un radical aliphatique, saturg ou insaturg ayant de 1 k 4 insaturations gthylgniques, 
lineaire ou ramifig, ayant de 1 2 k 22 atomes de carbone, H est !e reste d'un hexose, n2 est compris entre 1 et 
5; 

35 b)- soit d'un melange de polyglycosides de formule (III): 

^OtG^^G^G^ctG^GsJe (III) 

dans laquelle R 3 est un radical aliphatique, saturg ou insaturg ayant de 1 k 4 insaturations ethyleniques. 
40 lineaire ou ramifig, ayant de 12 k 22 atomes de carbone, G 1( G2. G3. G 4 . G5 sont independamment les uns des 

a ulres, des restes d'un ose choisi parmi les hexoses et les pentoses, ces derniers etant choisis parmi I'arabi- 
nose et (e xylose ; a, b, c, d et e etant egaux k 0 ou k 1 , la somme de a. b, c, d et e etant au moins egale k 1 

c)- soit d'un melange de a et b 
45 caracterisee par les deux caracteristiques 1 et 2 suivantes : 

1 )lorsque I'agent emulsionnant comprend des polyglycosides comprenant des polypentosides de formule 
(I) etdes polyhexosides de formule (II), les polypentosides de formule (I) represented 66 k 100% en poids 
de I'ensemble des polyglycosides, et les polyhexosides de formule (II) 0 k 34% en poids de ('ensemble des 
so polyglycosides. lorsque Tagent emulsionnant comprend des polyglycosides de formule (III), les pentoses 

represented alors 66 a 1 00% en poids par rapport k I'ensemble des oses G 1 , G2, G3, G 4 et G 5 et les hexo- 
ses de 0 k 34% en poids par rapport k I'ensemble des oses Q 1t G2. G3, G 4 et G 5 et 
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2 -a) ou bien I'agent emulsionnant represente au moins 2,5 % du poids total de remulsion 

2-b) ou bien I'agent emulsionnant represente de 1 a 2.5 % du poids total de remilsion et I'huile est choisie 
parmi : 
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I'huile d'amandes douces, I'huile de coprah, Phuile de ricin, I'huile de jojoba, I'huile d'olive. I'huiie de 
colza, I'huile d'arachide, I'huile de noisette, I'huile de palme, i'huile de noyau d'abricot, I'huiie de calo- 
phyllum, I'huile de carthame, I'huiie d'avocat, I'huile de pepins de cassis, I'huile de tournesol, I'huiie de 
germes de mats, I'huile de soja, I'huile de coton, I'huile de luzerne, I'huile d'orge, I'huile de pgpins de 

5 raisin, i'huile de pavot, I'huile de potimarron, I'huile de sezame. I'huile de seigle, I'huile d'onagre, I'huile 

de passrf lore, des derives de ces huiles, les huiles hydrogenees, 
les huiles d'origine animale, 
les huiles synthetiques, les poly-a-olefines, 
fes derives de la lanoiine, 

w - les alcanediols possedant de 2 k 1 0 atomes de carbone. 

les alcools de fbrmule R 4 -OH ou R 4 est un radical aliphatique, sature ou insature ayant de 1 k 4 insa- 
turations ethyieniques, Iin6aire ou ramifie, ayant de 12 k 22 atomes de carbone, 
les polyethylene glycols, les polypropylene glycols, 

les esters gras de formule R 5 -0-CO- R 6 ou R 5 et R 6 sont independamment I'un de 1'autre des radicaux 
is aliphatiques, satures ou insatures ayant de 1 k 4 insaturations ethyieniques, lineaires ou ramifies, 

ayani de 1 a 22 atomes de cart)oner 
et les huiles silicones. 



2. Emulsion seion la revendication 1 , caracterisee en ce que l agent emuisionnant est le seul en tant qu'agent emul- 
20 sionnant. 



3. Emulsion selon ia revendication 1 ou 2, caracterisee en ce que I'agent emuisionnant represente de 2,5 k 10% et 
de preference de 2,5 k 6% et plus particuii&rement de 2,5 k 4% du poids total de l*6mulsion. 

25 4. Emulsion selon ia revendication 1 ,2 ou 3, caracterisee en ce que I'agent emuisionnant lorsqu'il comprend des poly- 
glycosides comprenant des polypentosides de formule (I) et des polyhexosides de formule (II), les polypentosides 

de f ormu le (I) represented SO k 100% et de preference 97 k 100% en poids dj^rensemble des polygiycosides, et ._ 

les polyhexosides de fbrmule (II) 0 k 20% el de preference 0 k 3% en poids de I'ensemble des polygiycosides et 
lorsqu'il comprend des polygiycosides de formule (III), les pentoses represented alors 80 k 100% et de preference 

30 97 k 100% en poids par rapport k I'ensemble des oses G A , G2, G3. Q 4 et G 5 et les hexoses de 0 k 20% et de pre- 
ference 0 k 3% en poids par rapport k V ensemble des oses G 1t G2, G3, G 4 et G 5 . 

5. Emulsion selon la revendication 1 , 2, 3 ou 4, caracterisee en ce que les polypentosides ou les restes de pentoses 
sont constitu6s respectivement par au moins 85 % de polyxylosides ou de restes de xylose. 

35 

6. Emulsion selon I'une des revendications 1 k 5, caracterisee en ce que les polypentosides ou les restes de pentoses 
sont respectivement des polyxylosides et du xylose. 

7. Emulsion selon Tune des revendications 1 k 6, caracterisee en ce que les polyhexosides ou les restes d hexoses 
40 sont constitues respectivement par au moins 80 % de polyglucosides ou de restes de glucose. 

8 Emulsion selon I'une des revendications -1-47, caracterisee en ce que I'agent emuisionnant comprend des polygly — 

cosides de formules (I). (II) ou (III) dont les radicaux R 1 et R 2 ou le radical R 3 sont identiques au radical R de I'alcool 
gras. 

45 

9. Emulsion selon I'une des revendications 1 k 8, caracterisee en ce que Talcool gras de I'agent emuisionnant pre- 
serve de 14 k 22 atomes de carbone et consiste de preference en un melange d'alcools ayant de 14 k 1 8 atomes 
de carbone. 

so 10. Emulsion selon I'une des revendications 1 k 9, caracterisee en que ia composition emulsionnante comprend de 40 
k 60 % d'alcooi gras et de preference de 47 k 52 % d'alcool gras. 

1 1 . Emulsion selon I'une des revendications 1 & 1 0, caracterisee par le fait que ia phase huileuse repr6sente de 2 k 60 
% et de preference 10 k 30 % en poids par rapport au poids total de remulsion. 

55 

12. ^utilisation d'une emulsion suivant l une des revendications 1 & 1 1 dans une composition cosmetique ou pharma- 
ceutique. 
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1 3. (.'utilisation d'une Emulsion suivant Tune des revendications T A 1 1 dans une composition phytosanrtaire. 

14. Agent 6mulsionnarrt caract6ris6 en ce qu'il comprend des polyglycosides de fbrmule (III), 

* ^(Ql).(Q2)b(Q3)c(Q4)cl(Q5)e (III) 

dans laquelle R 3 est un radical aliphatique, satur6 ou insatur6 ayant de 1 k 4 insaturations 6thyl§niques, Iin6aire ou 
ramify, ayant de 12 k 22 atonies de carbone, G 1( G2, G3, G 4> G 5 sont ind^pendamment les uns des autres, des 
restes d'un ose choisi parmi les hexoses et les pentoses, ces derniers 6tant choisis parmi Tarabinose et ie xylose 
10 ; a, b, c, d et e 6tant 6gaux k 0 ou k 1 , ta somme de a, b, c, d et e &ant au moins 6gale k 1 , les pentoses repr6sen- 
tant alors 97 k 1 00% en poids par rapport k I'ensemble des oses G 1 , G2, G 3 , G 4 et G 5 et les hexoses de 0 k 3% 
en poids par rapport k I'ensemble des oses G 1f G2, G3. G 4 et G 5 . le D-xylose repr6sentant au moins 95% en poids 
de I'ensemble des pentoses. 
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